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1 Einleitung und Aufgabenstellung 
1.1 Einleitung  
Verschleißphänomene beinträchtigen die Produktivität der kunststoffverarbeitenden Industrie. 
Verschleiß verursacht plötzlich oder allmählich auftretende Schäden. Besonders von 
Verschleißschäden betroffen sind Plastifiziereinheiten. In einer vom Bundesministerium für 
Forschung und Technologie 1985 in Auftrag gegebenen Studie wurde der verschleißbedingte 
Verlust in der kunststoffverarbeitenden Industrie in der BRD auf 750 Mio. DM pro Jahr 
beziffert /1/. Nimmt man jedoch die durch den Ausfall der Produktionsmaschinen 
entstandenen Stillstands- und Qualitätskosten hinzu, so wird klar, dass ein erhebliches 
wirtschaftliches Potenzial in der weiteren Suche nach verschleißbeständigeren Materialien 
liegt.  
Bei Thermoplasten wurde Verschleiß bereits in den 60er und 70er Jahren insbesondere bei der 
Verarbeitung gefüllter und faserverstärkter Materialien beobachtet. Aufgrund des sich in der 
jüngeren Vergangenheit abzeichnenden Trends, bereits vorhandene Kunststoffe für den 
jeweiligen Anwendungsfall zu modifizieren (z.B. füllen, verstärken), sowie die wachsende 
Forderung nach Flammschutzadditiven und der Wunsch nach hochschmelzenden 
Thermoplasten, wird sich die Verschleißproblematik zukünftig eher verschärfen.  
Bei der Entwicklung eines Compoundmaterials werden Additive wie Füllstoffe, 
Stabilisatoren, Flammschutzmittel etc. zugegeben, die sich u.U. stark auf das komplexe 
Verschleißgeschehen auswirken. Für den Compoundeur liegt daher in den unbekannten 
Verschleißeigenschaften des neuen Produktes ein erhebliches Entwicklungsrisiko, da der 
Kunde im Falle von Maschinenschäden, die auf das neue Produkt zurückgeführt werden 
können, den Lieferanten haftbar machen wird. Zudem lastet auf den mittelständischen 
Kunststoffverarbeitern (z.B. Automobilzulieferern) ein zunehmender Kosten-, Termin- und 
Qualitätsdruck. Dies führt dazu, dass verschleißbedingte Stillstände immer weniger toleriert 
werden können. Selbst wenn der unmittelbare Ersatz des verschlissenen Aggregates 
(Schnecke, Rückstromsperre) oder ein Werkzeugeinsatz keine dramatischen Kosten 
verursacht, ist der Ausfall einer Anlage schwer zu verkraften. Zur Senkung der 
Produktionskosten sind höhere Durchsätze und Taktfrequenzen notwendig, wodurch die 
durch Verschleiß verursachten Kosten steigen.  
Diese Entwicklung ist im Kunststoffmaschinenbau deutlich, wo immer leistungsfähigere 
Aggregate, beispielsweise drehmomentstarke Doppelschneckenextruder mit Schnecken-
drehzahlen bis zu 1800 min-1 /2/ zum Einsatz kommen. Die mit den sehr hohen Drehzahlen 
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verbundenen hohen Gleitgeschwindigkeiten bedeuten eine erhebliche Belastung der 
eingesetzten Werkstoffe. 
Eine Vielzahl von Ursachen führt dazu, dass Kunststoffverarbeitungsmaschinen, d.h. in erster 
Linie Plastifiziereinheiten, einem Verschleiß unterliegen. Die Folgen sind nicht selten 
drastische Standzeitverkürzungen.  
In der Praxis kann häufig nur sehr schwer auf die Verschleißursachen zurückgeschlossen 
werden, weil die Maschinen mit wechselnden Materialien und Betriebsparametern betrieben 
werden. Dementsprechend kann der zeitliche Verlauf des Verschleißes in den Maschinen in 
der Regel nicht direkt ermittelt werden.  
Um die hohen Anforderungen an die Reinheit des Extrudats sowie exakte Prozessführungen 
realisieren zu können, sind zur Untersuchung und Minimierung des Verschleißes 
Modellprüfapparaturen /3/ entwickelt worden. Sie dienen der Erforschung und Auswahl 
verschleißresistenter Werkstoffe und der Bestimmung verschleißrelevanter Parameter.  
Bislang wurden zur Quantifizierung des aufgetretenen Verschleißes Wägungen von Bauteilen 
oder Probekörpern und Tastschnittverfahren an den betroffenen Werkstoffoberflächen 
durchgeführt /3/. Bei der Untersuchung von realen Bauteilen muss der Verarbeitungsvorgang 
abgebrochen sowie die Werkstoffteile ausgebaut und gereinigt werden. Durch Anwendung 
einer feineren Messmethode, im Gegensatz zur bislang angewandten Methode des 
Auswiegens, lässt sich dieser Aufwand erheblich reduzieren. 
Zur optimalen Auswahl der Werkstoffe sind tribologische Untersuchungen mit 
Ersatzsystemen (Modellprüfapparaturen) unerlässlich. Durch die ständige Verbesserung der 
Schnecken- und Zylinderwerkstoffe /4, 5, 6, 7, 8, 9, 10, 11, 12/ nahm der beobachtete 
Verschleiß in Modellversuchen in der Vergangenheit deutlich ab, wodurch heutzutage 
zusehends material- und zeitintensivere Testläufe benötigt werden. Gerade bei 
Reihenuntersuchungen zum Vergleich verschiedener metallischer Werkstoffe entstehen 
erhebliche Kosten.  
Um ein mit Wägung oder Tastschnittverfahren messbares Verschleißergebnis zu erreichen, ist 
daher in zunehmendem Maße ein deutlich gesteigerter Kunststoffbedarf und Prüfzeitaufwand 
bei Verschleißversuchen mit Modellprüfapparaturen erforderlich. Bei dem sogenannten 
Ringspalt-Tribometer (RST), das zur Simulation des tribologischen Systems 
”Schneckensteg /Zylinderwand” am DKI entwickelt wurde, zeigte sich in den letzten Jahren 
zunehmend, dass die bislang genutzte Verschleißmessung durch Differenzwägung im Falle 
des adhäsiven Gleitverschleißes nicht mehr anwendbar ist. Dies liegt daran, dass das zu 
erwartende Verschleißmaß derart gering ist (ca. 10-6g bei 2h Laufzeit), dass bei gleichzeitig 
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relativ hohem Probekörpergewicht (ca. 70g) das Auflösungsvermögen des Wiegens erreicht 
ist. Daneben ist es auch sehr schwierig, die Ringprobekörper derart gründlich zu reinigen, 
dass solche Präzisionswägungen sinnvoll wären. Zudem kann es während des Versuchslaufs 
zu plötzlichem Kaltverschweißen der beiden Ringprobekörper kommen, so dass eine 
gravimetrische Auswertung des entstandenen Verschleißes unmöglich wird. 
Um den Zeit- und Materialaufwand für Verschleißuntersuchungen nicht weiter erhöhen zu 
müssen, und um die Möglichkeit zu haben, das zunehmend komplexer werdende 
Verschleißgeschehen (Überlagerung von Abrasion, Adhäsion und Korrosion, sowie 
Oberflächenermüdung) erforschen zu können, ist mittlerweile der Einsatz empfindlicherer 
chemisch-analytischer Bestimmungsmethoden mit hoher Messgenauigkeit notwendig 
geworden. Dieser Sachverhalt hat zur Konsequenz, dass Maschinenbauer und Analytiker 
interdisziplinär an solchen Aufgaben zusammenarbeiten müssen. Dies ist besonders dann von 
Bedeutung, wenn eine empfindliche Analysenmethode on-line, in-line oder at-line an den 
kunststoffverarbeitenden Vorgang gekoppelt werden soll, um den Einfluss von Prozessgrößen 
während des Betriebes zeitlich aufgelöst zu messen.  
Im Falle der Verschleißpartikelbestimmung sind Kopplungen dann notwendig, wenn die 
zeitliche Entwicklung des Verschleißgeschehens (Verschleißgeschichte) bestimmt werden 
soll. Denn erst eine solche Messanordnung erlaubt, neben der empfindlichen, rein 
quantitativen Verschleißmessung, Aussagen über z.B. Beginn, Veränderung und Ende der 
Einlaufverschleißphase sowie über Stationär- oder Tribomutationsprozesse zu machen.  
In den letzten Jahren wurde eine Vielzahl empfindlicher Elementanalysemethoden entwickelt 
/13/. Zur empfindlichen, schnellen Bestimmung von Verschleißbestandteilen während des 
Bearbeitungsvorgangs eignet sich jedoch nur eine beschränkte Zahl von Analysenmethoden 
/14/. Neuerdings ist das Interesse an zeit-, personal- und aufwandsparenden, schnellen und 
empfindlichen Direktanalysenmethoden stark gestiegen. Dieses Interesse ist im industriellen 
wie im umweltrelevanten Bereich deutlich zu erkennen. 
 
1.2 Aufgabenstellung 
Als Ziel dieser Arbeit sollte zur kontinuierlichen, quantitativen Erfassung des Verschleißes 
eine on-line Röntgenfluoreszenzanalyse(RFA)-Apparatur aufgebaut werden. Die Auslegung 
der Apparatur als wellenlängen- oder energiedispersives System sollte geprüft werden. Mit 
Hilfe der neuen Apparatur sollten sehr kleine Elementkonzentrationen des 
Materialverschleißes in der Kunststoffmatrix quantifiziert werden, um den zeitlichen Verlauf 
des Verschleißes, d.h. die Verschleißentwicklung verfolgen zu können.  
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Der erste Schritt musste bestehen in der Konstruktion, dem Aufbau und der Inbetriebnahme 
einer on-line-RFA sowie die Kopplung dieser Anlage an eine im Deutschen Kunststoff-
Institut (DKI) vorhandene Modell-Verschleißprüfapparatur, das sogenannte Ringspalt-
Tribometer (RST).  
Aus Gründen der Schnelligkeit sollte eine RFA-Anlage als simultanes, energiedispersives 
System mit polarisierter Röntgenstrahlung in Betracht gezogen werden.  
Parallel zum RFA-Anlagenbau sollten Anpassungsarbeiten am Ringspalttribometer 
durchgeführt werden, um eine optimale Kopplung der Modellapparatur an die 
Analyseneinheit zu gewährleisten. 
Der zweite Schritt sollte die analytische Charakterisierung der Analyseneinheit sowie die 
Ausarbeitung einer entsprechenden Arbeits-, Mess- und Auswertevorschrift beinhalten. Dabei 
handelt es sich um die Bestimmung: 
1. der optimalen Anregungsbedingungen, 
2. des Untergrundes, 
3. der Kalibrierfunktionen,  
4. der Empfindlichkeit,  
5. des Partikelgrößeneffektes und dessen Korrektur. 
Im Anschluss an die erfolgreiche Inbetriebnahme der RFA-Anlage an der Modell-
prüfapparatur sollte an einem Standardversuch der Verschleißverlauf gemessen werden.  
Bei der quantitativen Analyse des Verschleißes mittels Röntgenfluoreszenzanalyse sollten 
auftretende Matrixeffekte (z.B. Partikelgrößeneffekte) mit Hilfe geeigneter Verfahren 
korrigiert werden.  
Dabei sollte der Einfluss von z.B. Partikelgröße, Probendicke und Partikellage näher 
untersucht werden. Zur Absicherung der Ergebnisse sollten Messintensitäten durch 
rechnerische Simulation der Mechanismen bestimmt und mit experimentellen Ergebnissen 
verglichen werden. 
 
1.3 Zusammenfassung der Ergebnisse  
Zur Bestimmung des Verschleißes am Ringspalt-Tribometer existieren verschiedene 
Möglichkeiten. Um die Verschleißversuche auch bei Einsatz verbesserter Werkstoffe 
auswerten zu können, war es notwendig, eine wesentlich empfindlichere 
Untersuchungsmethoden als bisher einzusetzen.  
Mit der Quantifizierung des metallischen Abriebs in der durchgesetzten Formmasse lässt sich 
die Bewertung des Verschleißverhaltens von Werkstoffpaarungen bei deutlich verkürzter 
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Tribometer-Versuchszeit realisieren. Durch die mit Röntgenfluoreszenzanalyse quantitative 
Erfassung der Verschleißpartikel in der Formmasse ist eine empfindlichere Messung, eine 
höhere Messgenauigkeit sowie ein verbessertes Auflösungsvermögen im Vergleich zu 
Differenzwägung oder Tastschnitt erreicht worden.  
Im Rahmen dieser Arbeit wurde ein on-line Röntgenfluoreszenz-Spektrometer mit 
polarisierter Röntgenstrahlung (EDP-RFA) für die quantitativen Erfassung des Verschleißes 
an Kunststoffverarbeitungsmaschinen entwickelt, aufgebaut und in Betrieb genommen. Die 
Auslegung der Apparatur mit energiedispersiver Detektion im Vergleich zur 
wellenlängendispersiven wurde eingehend geprüft. Die Anlage ist in der Lage, einen 
kontinuierlich fließenden Kunststoffstrom berührungsfrei und ohne Probenausbau oder 
-vorbereitung zu analysieren.  
Mit Hilfe der EDP-RFA ist es möglich, simultane Multielementbestimmungen aller Elemente 
des Periodensystems mit Ordnungszahlen ≥  20 (Ca) qualitativ und quantitativ durchzuführen. 
Ein großer Vorteil dieser zerstörungsfreien Messmethode ist das große Analysenvolumen, 
wodurch auch trotz inhomogener Partikelverteilungen ein korrektes Analysenergebnis 
erhalten wird. Mit der neuen Apparatur sind zusätzlich Untersuchungen und Analysen von 
Füllstoffen, Zusätzen und Kontaminationen in der Kunststoff-Matrix für die Zukunft möglich. 
Mit der neuen Apparatur sind ebenfalls Aussagen über Herkunft (Innen-/Außenring) und 
Quantität des entstandenen Verschleißes möglich sowie die Unterscheidung einer Vielzahl 
von metallischen Legierungen.  
Nach Durchführung von Vorversuchen zur Auswahl geeigneter Anlagenkomponenten sowie 
Berechnungen zum Aufbau der Analyseneinheit (Strahlgeometrie, Abstände, Schwächung, 
Abschirmung) konnte die Apparatur ausgelegt und konstruiert werden.  
Die Anregung durch polarisierte Röntgenstrahlung führt zur Minimierung der Intensität der 
Streustrahlung und damit zur Optimierung der Nachweisgrenze. Über das allgemeine 
Schwächungsgesetz wurde eine maximal zu untersuchende Probendicke (Matrix: PE) von 5,8 
mm ermittelt. Partikel auf der vom Detektor abgewandten Probenseite können analytisch nur 
erfasst werden, wenn die maximale Probendicke kleiner als 5,8 mm ist. Die Probendicke 
wurde daher auf 5 mm begrenzt. Die Konstruktion der Proben- bzw. Bandführung sowie 
deren Integration in die Röntgenanalyseneinheit spielte eine zentrale Rolle beim Aufbau der 
Analyseneinheit. Parallel zum RFA-Anlagenbau wurde eine Breitschlitzdüse als Übergang 
vom Ringspalttribometer (Modellprüfapparatur) zur Analyseneinheit gebaut. Diese 
gewährleistet die Verbindung beider Apparaturen und liefert gleichzeitig eine für die 
Röntgenanalyse und Probenführung optimale Probengeometrie mit rechteckigem Profil. Um 
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eine reproduzierbare Anregung und Probenpositionierung zu gewährleisten, wurden an beiden 
Seiten des Anregungsfensters Andruckwalzen in die Probenführung implementiert.  
Durch das Konzept der on-line RFA ergeben sich analytische Vorteile. Bei 
on-line-Messungen lassen sich durch die Ankoppelung analytische Fehler durch Probenahme 
und Probevorbereitung ausschließen. Dadurch verbessern sich Richtigkeit und 
Reproduzierbarkeit der Messungen. Für die EDRFA liegt die Reproduzierbarkeit selbst bei 
Konzentrationen von 1 µg/g im Bereich unterhalb 1 %. Da die RFA ein zählstatistisches 
Messverfahren ist, kann diese Messunsicherheit positiv über die Messzeit beeinflusst werden. 
Die Apparatur wurde für die Bestimmung von Fe und den benachbarten 
Übergangselementen optimiert: 
1. Auslegung des Systems mit kartesischer Anordnung von Röntgenröhre, 
Sekundärtarget, Probe und Detektor sowie der Einsatz eines Ge-Sekundärtargets zur 
optimalen Anregung. Die bestrahlte Fläche wurde mit ca. 3 cm2 bestimmt. Nach 
Optimierung der Anlage konnte für die Analyse von metallischen 
Verschleißpartikeln ebenfalls eine Arbeits-, Mess- und Auswertevorschrift erstellt 
werden. 
2. Der Streu-Untergrund im Messspektrum konnte mittels Pb-Blende und reinst Al-
Folien zusätzlich minimiert werden. Die analytische Charakterisierung der 
Analyseneinheit beinhaltete die zur Bestimmung des Eisens optimalen 
Anregungsbedingungen sowie das Untergrundspektrum.  
3. Für das neue on-line Verfahren wurde der Arbeitsbereich festgelegt und eine 
Arbeits-, Mess-, Kalibrations- sowie Auswertevorschrift erarbeitet. Durch Angabe 
der statistischen Kenndaten wie Empfindlichkeit, Präzision und Nachweisgrenzen 
wurde die Leistungsfähigkeit dieses Analyseverfahrens quantitativ beschrieben.  
4. Für das Element Fe konnte eine Nachweisgrenze von 3 ppm erzielt werden bei einer 
Empfindlichkeit von ca. 22 cts/µg/g.  
5. Eine weitere zentrale Aufgabe dieser Arbeit war die Aufklärung und Korrektur von 
Matrixeffekten bei der Untersuchung von Verschleißpartikeln in einer 
Kunststoffmatrix. Durch den heterogenen Charakter der Analysenproben konnten 
herkömmliche Korrekturverfahren und -methoden nicht angewandt werden. Es 
wurden zusätzlich Untersuchungen zum Partikelgrößeneffekt durchgeführt und neue 
Korrekturmodelle erstellt. Dazu wurden Fe-Partikelfraktionen zwischen 5 und 250 
µm hergestellt und ihr Einfluss auf die Intensität des RFA-Analysensignals 
bestimmt. Zur Abgrenzung nach unten hin wurde Fe molekulardispers in Form von 
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Ferrocen in einem Gemisch aus Vaseline und Paraffinöl eingesetzt. Bei den 
Messungen wurde ermittelt, dass die Messintensität mit größer werdenden Partikeln 
abnimmt.  
Zur Kalibrierung des Verfahrens wurden Laborstandardproben hergestellt. Um im Bereich 
niedriger Konzentrationen optimal homogene Standardproben zu erhalten, erwies sich die 
Präparation von flüssigen Dimethylformamid-Standardproben auf Membranfiltern oder 
PE-Wafern (Matrix entspricht den zu untersuchenden Festkörperproben) als Methode der 
Wahl. Mittels Compton-Streupeak-Korrekturverfahrens konnten Effekte durch die 
unterschiedlichen Matrices eliminiert werden. 
Neben der Herstellung synthetischer Proben für die Untersuchung des Partikelgrößeneffekts 
wurden Analysen am Extrudat der Modellprüfapparatur durchgeführt, um die tatsächlichen 
Größen der beim Anlaufen von Zylinder und Schnecke gebildeten Partikel kennenzulernen. 
Dabei wurde festgestellt, dass der Großteil (über 80%) der gebildeten Partikel im 
Größenbereich von 5-15 µm liegt.  
Über eine detaillierte Analyse des Messspektrums wurde ein Verfahren zur 
Partikelgrößenbestimmung entwickelt. Mit Hilfe des Kβ/Kα-Verhältnisses wurden die 
Partikelgrößen im interessierenden Größenbereich bestimmt. Durch die Veränderung der 
Streupeak-Intensität in Abhängigkeit von der Probendicke konnte die Dicke der 
Kunststoffschicht bestimmt werden. Zuletzt wurden mittels Untersuchungen an 
Sandwichproben Informationen zur Lage der Partikel in den Proben gefunden. Über das 
Verhältnis der Intensitäten von FeKα-Linie und Compton-Streupeak konnte die Partikellage 
in der Folie bestimmt werden. 
Parallel zu den experimentellen Untersuchungen wurde das System (Probe, Anregung, 
Abstände) mittels Simulation modelliert. Trotz einiger vereinfachenden Annahmen konnten 
zwischen Experiment und Simulation Übereinstimmungen erhalten werden. Die Simulation 
stellte sich als zusätzliche Informationsquelle heraus.  
Der innovative Beitrag der neu entwickelten Messanordnung (Verschleißprüfapparatur + on-
line-RFA) ist in der kontinuierlichen direkten quantitativen Bestimmung des niedrigen 
Verschleißes im Extrudat an einer Kunststoffverarbeitungsmaschine zu sehen. Damit ist es 
möglich, die Verschleißentwicklung in Abhängigkeit von verfahrenstechnischen Parametern 
und als Funktion der Zeit kennenzulernen. 
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2 Tribologie 
2.1 Tribologische Grundlagen 
Die Bezeichnung "Tribologie" kennzeichnet ein multidisziplinäres Arbeitsgebiet, bestehend 
aus den drei Teilgebieten Reibung, Schmierung und Verschleiß. Die Tribologie befasst sich 
mit Vorgängen, die an Oberflächen bzw. in oberflächennahen Bereichen von relativ 
zueinander bewegten Körpern stattfinden. In tribologischen Systemen laufen Reibungs- und 
Verschleißprozesse ab. Die Bauteile und die stofflichen Partner, aus denen es gebildet wird, 
bezeichnet man als die Elemente des Tribosystems. Kennzeichnend sind zum einen 
Strukturgrößen wie Konstruktion, Werkstoffpaarung und Schmierung sowie die einwirkenden 
äußeren Beanspruchungsgrößen wie Temperatur, Gleitgeschwindigkeit, zeitlicher Verlauf der 
wirkenden Kräfte und Reibung. Nach DIN 50 320 /15/ setzt sich das Tribosystem aus den 
Elementen Grundkörper, Gegenkörper, Zwischenstoff und Umgebungsmedium zusammen 
(Abb. 1). Sie charakterisieren mit ihren Eigenschaften und Wechselwirkungen die sog. 
Struktur eines tribologischen Systems, zu der im wesentlichen auch die 
Verschleißmechanismen gehören.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Abb. 1: Struktur eines tribologisches Systems nach DIN 50 320/3/.  
Tribosystem nach 
Beanspruchungskollektiv
Struktur des Tribosystems 
Oberflächenveränderungen  
(Verschleißerscheinungsform) 
Materialverlust  
(Verschleiß-Messgröße)
Verschleißkenngrößen 
1
2
3
4
1   Grundkörper 
 
2   Gegenkörper 
 
3   Zwischenstoff 
 
4   Umgebungsmedium 
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Man bezeichnet das Bauteil, dessen Verschleißverhalten von übergeordnetem Interesse ist, als 
Grundkörper. Als Gegenkörper wird der korrespondierende Reibpartner, der sowohl ein 
Bauteil als auch ein Stoff oder Stoffgemisch sein kann, bezeichnet.  
Die Funktion des Zwischenstoff ist nicht klar definiert. Er kann, wenn es sich z. B. um einen 
Schmierstoff handelt, verschleißhemmend oder aber wie im Fall von Partikeln, die als 
Verschmutzung in den Reibkontakt gelangen, verschleißfördernd wirken. Das 
Umgebungsmedium kann in vielen Fällen einen bedeutenden Einfluss auf den Verschleiß von 
Grund- und Gegenkörper haben. In den meisten Fällen ist es die Umgebungsatmosphäre, es 
können aber auch Flüssigkeiten oder Gase sein. Bei entsprechend empfindlichen Systemen, 
kann beispielsweise schon die Veränderung von Lufttemperatur oder -feuchte einen 
deutlichen Einfluss auf das Verschleißverhalten haben /16/.  
Die von außen auf das tribologische System wirkenden Eingangsgrößen (Beanspruchungs-
kollektiv) werden bei jedem Verschleißvorgang über die Struktur des Systems in Nutzgrößen 
umgewandelt, wobei Reibung und Verschleiß Verlustgrößen darstellen. Reibung und 
Verschleiß sind demnach spezifische Reaktionen in einem komplexen System. Da Verschleiß 
eine Systemeigenschaft ist, kann einem Werkstoff allein deswegen kein bestimmter 
Verschleißwiderstand oder eine Reibungszahl zugeordnet werden. Solche Aussagen lassen 
sich stets nur für ein gesamtes tribologisches System machen.  
Zur Beschreibung des Zusammenhangs zwischen Einflussgrößen und Systemreaktionen muss 
das tribologische System analysiert werden. Eine Systemdefinition beginnt mit der Festlegung 
der Bauteile, deren Verschleißverhalten von Interesse sind. Im zweiten Schritt wird eine 
Unterteilung der in der Struktur enthaltenen Bauteile und stofflichen Bestandteile in die 
Elemente des tribologischen Systems vorgenommen. Die in einer Plastifiziereinheit 
vorherrschenden Verschleißvorgänge werden im Abschnitt 2.2 behandelt.  
 
2.1.1 Verschleiß in der Kunststoffverarbeitung 
In der Kunststoffverarbeitung werden zahlreiche Fertigungsverfahren angewandt, wobei 
verschiedenste Verschleißvorgänge auftreten. Nach DIN 50 320 /15/ bezeichnet man 
Verschleiß als "fortschreitenden Materialverlust aus der Oberfläche eines festen Körpers, 
hervorgerufen durch tribologische Beanspruchung, d.h. durch Kontakt und Relativbewegung 
eines festen, flüssigen oder gasförmigen Gegenkörpers". Verschleiß ist keine Stoff-
eigenschaft, sondern eine Werkststoffpaarungseigenschaft und äußert sich im Auftreten von 
submikroskopischen, mikroskopischen oder makroskopischen losen Verschleißpartikeln, 
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sowie in Stoff- und Formänderungen von Oberflächenschichten bei tribologisch 
beanspruchten Werkstoffen /17/. 
Der Verschleiß in der Kunststoffverarbeitung resultiert stets aus der komplexen 
Beanspruchung der Werkstoffoberflächen. Diese setzt sich aus mechanischen, thermischen 
und chemischen Komponenten zusammen. Dabei treten häufig in Kunststoffverarbeitungs-
maschinen hohe lokale Energieumsätze auf.  
 
Die Analyse des Verschleißes bei Kunststoffverarbeitungsmaschinen wird dadurch erschwert, 
dass unter den herrschenden Betriebsbeanspruchungen meistens mehrere Verschleiß-
mechanismen oder -arten in gekoppelter Form auftreten und sich u.U. gegenseitig 
synergistisch verstärken. Da durch den Verschleiß die Lebensdauer von Maschinen 
wesentlich verringert wird, müssen geeignete Werkstoffe und Schutzschichten entwickelt und 
ausgewählt werden, um den Schaden weitgehend zu unterbinden oder wenigstens zu 
minimieren. 
Sollen Aussagen über Verschleißvorgänge getroffen werden, ist zunächst eine Analyse des 
tribologischen Systems durchzuführen. Die Klassifizierung der Verschleißvorgänge, d.h. der 
Wechselwirkungen zwischen den Systemelementen, kann nach zugrunde liegenden 
Verschleißmechanismen oder vorliegenden Verschleißarten geschehen. 
 
2.1.2 Verschleißarten  
Bei der Systemanalyse werden die Verschleißvorgänge in verschiedene Verschleißarten 
unterteilt. Hierbei unterscheidet man die Verschleißvorgänge nach Art der beteiligten Stoffe 
und nach der tribologischen Beanspruchung, vornehmlich nach Bewegungsart und -ablauf. 
Mit Hilfe dieses Gliederungsprinzips wird versucht, die grosse Vielfalt von Tribosystemen in 
einzelne Systemgruppen /18/ zu ordnen. Der übergeordnete Charakter dieses Gliederungs-
prinzips ist daran zu erkennen, dass bei gleicher Verschleißart verschiedene 
Verschleißmechanismen allein oder in Kombination miteinander auftreten können /19/. 
Besonders schwierig wird die Einteilung von praktischen Verschleißfällen, wenn mehrere 
Verschleißarten und -mechanismen kombiniert auftreten. Zu den technisch wichtigsten 
Verschleißarten in tribologischen Systemen mit festem Grund- und Gegenkörper gehören 
Gleit-, Stoß- und Wälzverschleiß sowie Schwingungs- und Furchungsverschleiß /20/.  
 
 
  
11
 
 
Abb. 2: Verschleißarten nach DIN 50320 
 
2.1.3 Verschleißmechanismen  
Alle Verschleißvorgänge sind Wechselwirkungen der an einem tribologischen System 
beteiligten Elemente (Grundkörper, Gegenkörper, Zwischenstoff und Umgebungsmedium) 
mit dem von außen wirkenden Beanspruchungskollektiv. Nach DIN 50 320 werden 
Verschleißschäden in Abhängigkeit von den beim Verschleißvorgang ablaufenden 
physikalisch-chemischen Prozessen verschiedenen Hauptmechanismen zugeordnet /21/    
(Abb. 2). 
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2.1.3.1 Abrasion 
Der in der Kunststoffverarbeitung am häufigsten beobachtete Verschleißmechanismus ist der 
Abrasionsverschleiß. Dieser zeichnet sich durch einen Mikrozerspanungsprozeß in der 
Oberfläche des weicheren Partners (Gegenkörper) aus. Harte Füll- und Verstärkungsstoffe 
wie Glasfasern oder härtere Pigmente wie Titandioxid furchen während des 
Strömungsvorganges die Metalloberfläche und führen dadurch zu Verschleiß /1/. 
Voraussetzung ist ein Reibpartner mit höherer Härte als der Grundkörper 
(Verschleißhochlage) und geringer oder nicht vorhandener Adhäsionsneigung. Die 
Rauhigkeitsspitzen oder Kanten des härteren Reibpartners dringen in den weicheren 
Reibpartner ein und schneiden beim Gleiten aus diesem Verschleißpartikel (Mikrospäne) 
heraus. Ungefüllte Kunststoffe besitzen (so gut wie) keine abrasive Wirkung. Der reine 
Abrasionswiderstand korreliert in der Regel mit der Härte des Werkstoffes. Außerdem sind 
der Schmelzedruck, die Strömungsgeschwindigkeit und die Temperatur auf der 
Verfahrensseite, die Füllstoffgeometrie auf der Kunststoffseite sowie die Wärmebehandlung 
und Gefügeausbildung des Stahls weitere, wichtige Einflussgrößen des 
Abrasionsverschleißes. Bedingt durch die weiter unten erläuterte abrasiv-korrosive 
Komplexbeanspruchung genügt die alleinige Betrachtung der abrasiven Wirkung des 
Füllstoffes i.a. jedoch nicht. 
Die abrasive Beanspruchung im Einzugsbereich kann z.B. mit Hilfe des Universal-Scheiben-
Tribometers untersucht werden, während die DKI-Plättchenapparatur zur Analyse der 
abrasiv-korrosiven Komplexbeanspruchung im Schmelzebereich herangezogen wird. 
 
2.1.3.2 Adhäsion 
Diese Verschleißart tritt nach einem Abreißen des Schmelzefilms mit anschliessendem 
direkten metallischen Kontakt zwischen Schneckensteg und Zylinder auf.  
Es kommt zu einer Wechselwirkung der Mikrorauhigkeiten der sich berührenden 
Festkörperoberflächen /20/. Als Folge entsteht eine stete Bildung und Trennung atomarer 
Haftbrücken. Zur Bildung atomarer Haftkräfte müssen sich die adsorptions- und 
reaktionsfreien Oberflächen der Reibpartner bis auf Abstände in der Größenordnung der 
Gitterkonstanten nähern. Die atomaren Bindungen werden aufgrund der Relativbewegung der 
Kontaktpartner wieder gelöst. Sind die Haftkräfte zwischen den Kontaktpartnern gering, 
erfolgt die Trennung in der ursprünglichen Berührungsebene. Bei hohen Haftkräften und 
Kaltverfestigung im Haftbrückenbereich verlagert sich die Scherebene in den weicheren 
Reibpartner und es findet ein Materialübertrag statt.  
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In jedem Falle ist das adhäsive Verhalten der Materialpaarung von großer Bedeutung. 
Trockenlaufeigenschaften der Materialpaarung geben zwar erste Hinweise auf das Adhäsions-
verhalten, zur Übertragung der Ergebnisse auf das Realverhalten des Schnecke-/ 
Zylindersystems muss das Zwischenmedium in eine Prüfung mit einbezogen werden. Die 
durch Korrosion entstandenen Deckschichten beeinflussen das Adhäsionsverhalten.  
In Kunststoffverarbeitungsmaschinen tritt adhäsiver Verschleiß in Form des Anlaufens der 
Schnecke an die Zylinderwand auf. Zu den wichtigsten verfahrenstechnischen Ursachen 
zählen dabei das Durchbiegen der fliegend gelagerten Schnecken, sowie Rundlauf-
ungenauigkeiten und Fluchtungsfehler zwischen Schnecke und Zylinder /22/. 
Die Untersuchung des adhäsiven Verschleißes zwischen Schneckensteg und Zylinderwand 
kann mit Hilfe des Ringspalttribometers untersucht werden. Die bisherigen Untersuchungen 
zum Adhäsionsverschleiß wurden überwiegend an nicht korrosiv wirkenden Polyolefinen 
durchgeführt, so dass die Zusammenhänge zwischen Adhäsionsverschleiß und Korrosion 
noch ungeklärt sind. 
 
2.1.3.3 Oberflächenermüdung 
Bei jeder tribologischen Beanspruchung nehmen die kontaktierenden Oberflächenbereiche 
(Grund- und Gegenkörper) Kräfte auf, die in Zusammenhang mit der Relativbewegung der 
Kontaktpartner eine Werkstoffbeanspruchung hervorrufen. Die mechanische, thermische oder 
chemische Beanspruchung führt zum Ermüdungsversagen der Oberflächenschichten /20/. Es 
kommt dabei durch triboinduzierte Ermüdung und Rißbildung in Oberflächenbereichen zum 
Ausbruch von mikroskopischen und makroskopischen Teilchen aus der Werkstoffoberfläche 
von Grund- und Gegenkörper /23/. Besonders ausgeprägt ist der Mechanismus einer 
Oberflächenzerrüttung bei Elementen, die dynamisch hoch beansprucht sind, beispielsweise 
Rückstromsperren, da diese einer tribologischen Wechselbeanspruchung ausgesetzt sind.  
 
2.1.3.4 Tribochemische Reaktion 
Tribochemische Reaktionen /24/ sind chemische Reaktionen von Grund- oder Gegenkörper 
eines tribologischen Systems mit Bestandteilen des Zwischenstoffs oder Umgebungsmediums 
infolge von tribologischen Beanspruchungen. Zum Beispiel führt die Tribooxidation zur  
Schädigung der Oberflächengrenzschichten und damit zu einer Herabsetzung der 
Oberflächenfestigkeit. Bei weiterer tribologischer Beanspruchung kommt es zum Abtrag, da 
z.B. Oxidschichten bei mechanischer Beanspruchung zum spröden Ausbrechen neigen /25/. 
Durch die Relativbewegung der tribologisch beanspruchten Oberflächen werden ständig neue 
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Reaktionsprodukte erzeugt und abgetragen. Die tribochemischen Reaktionen werden durch 
reibbedingte Temperaturerhöhungen begünstigt. Infolge thermischer und mechanischer 
Aktivierung /24/ besitzen diese Oberflächenbereiche eine erhöhte chemische 
Reaktionsbereitschaft, so dass chemische Reaktionen dort bevorzugt ablaufen. 
 
2.1.3.5 Korrosion 
In der Definition der Verschleißmechanismen (DIN 50320) /15/ ist der Korrosionsverschleiß 
/26/ nicht enthalten, weil dieser auch in ruhenden Systemen, d.h. ohne Relativbewegung, 
auftreten kann. Nach DIN 50900 /27/ ist Korrosion „die Reaktion eines metallischen 
Werkstoffes mit seiner Umgebung, die eine messbare Veränderung des Werkstoffes bewirkt 
und zu einer Beeinträchtigung der Funktion dieses Bauteils oder eines ganzen Systems führen 
kann“. In der Kunststoffverarbeitung wird Korrosion hauptsächlich durch den chemischen 
Angriff des verarbeiteten Kunststoffs bzw. durch dessen Abbauprodukte auf die metallische 
Werkstoff-oberfläche verursacht, beispielsweise durch die Verarbeitung korrosiv wirkender 
Additive, wie z.B. Flammschutzmittel. Diese Reaktion ist in den meisten Fällen 
elektrochemischer (bei Gegenwart eines Elektrolyten) oder chemischer (bei höheren 
Temperaturen) Art /3, 28, 29, 30, 31, 32/.  
 
2.1.4 Überlagerte Verschleißmechanismen 
Es muss noch erwähnt werden, dass in der Praxis an tribotechnischen Systemen meist eine 
Überlagerung der verschiedenen elementaren Verschleißmechanismen auftritt, so dass das 
Verschleißverhalten im praktischen Betrieb nicht theoretisch abgeschätzt, sondern nur 
experimentell durch entsprechende Verschleißversuche bestimmt werden kann /20/. 
Aus anderen Bereichen der Technik ist bekannt, dass die Kombination von abrasivem und 
adhäsivem Verschleiß zu besonders gravierenden Schäden führen kann /3/. Diese ungünstige 
Kombination tritt in der Kunststoffverarbeitung allerdings nicht auf, sieht man vom 
Versagensmoment beim adhäsiven Verschleiß ab. Die anorganische Natur der abrasiven 
Füllstoffe führt nicht zur Ausbildung von Haftbrücken zur metallischen Oberfläche. 
Aufgrund der wenigen Informationen in Bezug auf Ermüdungs- und Schichtverschleiß in der 
Kunststoffverarbeitung werden Überlegungen über neue, mögliche Kombinationen nicht 
weiter verfolgt. Der Verschleiß durch gleichzeitige Abrasion und Korrosion ist die wichtigste 
und auch durch Beobachtung aus der Praxis und Modelluntersuchung nachgewiesene 
Kombination /3/. 
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Abrasiv-korrosive Komplexbeanspruchung 
Von besonderer Bedeutung ist die synergistische Wirkung abrasiver Füll- und Verstärkungs-
stoffe in einer Matrix mit korrosiven Bestandteilen. Die angegriffene, korrodierte 
Oberflächenschicht wird während der Beanspruchung abrasiv entfernt und neue hochreaktive 
Oberflächen geschaffen. Auf diese Weise wirken Abrasion und Korrosion stark synergistisch. 
Neben der Widerstandsfähigkeit des Materials gegen korrosiven Angriff kommt damit den 
mechanischen Eigenschaften der korrodierten Schicht erhebliche Bedeutung zu. 
Unterschiedlich aufgebaute Korrosionsschichten werden mehr oder weniger stark von der 
vorbeiströmenden Schmelze abgetragen. Von großem Vorteil ist daher die Entstehung 
geschlossener, anhaftender Schichten (passivierte schützende Deckschicht). Das Versagen des 
Bauteils wird weniger durch die fortschreitenden Korrosion als vielmehr durch die 
Geschwindigkeit des Abtragens der entstandenen Produkte bestimmt.  
Der durch den kombinierten mechanisch-chemischen Angriff hervorgerufene Verschleiß ist 
bei weitem stärker als Verschleißschäden, die bei entkoppelter Beanspruchung auftreten. Bei 
dieser Art von Schädigung können selbst die passivierenden Deckschichten von hochlegierten 
Werkstoffen immer wieder durch abrasive Füllstoffe abgetragen werden, wodurch die 
Oberfläche des Grundwerkstoffs aufs Neue für korrosive Angriffe zugänglich gemacht und 
aktiviert wird. 
 
2.1.5 Materialdissipation 
Die oben erläuterten Verschleißmechanismen führen zu Stoff- und Formänderungen der 
Grund- und Gegenkörper des Tribosystems und zu einer Materialdissipation in Form von 
Verschleißpartikeln, welche das System verlassen, und damit Materialverlust darstellen. Die 
beschriebenen Grundmechanismen des Verschleißes können dabei in Abhängigkeit der 
herrschenden Einflussgrößen einzeln auftreten, sich bei einer Änderung äußerer Parameter 
oder interner Prozesse ablösen oder auch einander überlagern. Eine Übersicht über die Stoff- 
und Formänderungsprozesse unter tribologischer Beanspruchung und dem Wirken der 
Verschleißmechanismen gibt Abb. 3.  
Durch tribologische Beanspruchung werden die Verschleißmechanismen ausgelöst, welche in 
kräftemäßigen und stofflichen Wechselwirkungen bestehen und durch die sich ergebende 
Reibungsenergie verstärkt werden. Die kräftemäßigen Wechselwirkungen führen primär zu 
den Verschleißmechanismen „Oberflächenzerrüttung“ und „Abrasion“, die stofflichen  
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Abb. 3: Verschleißmechanismen: Übersicht über Stoff- und Formänderungen unter 
tribologischer Beanspruchung /35/ 
 
Wechselwirkungen zu den Verschleißmechanismen „Adhäsion“ und „Tribochemische 
Reaktionen“. Durch Oberflächenzerrüttung und Abrasion können aus den beanspruchten 
Kontaktbereichen unmittelbar Verschleißpartikel abgetrennt werden. Bei den Verschleiß-
mechanismen Adhäsion und tribochemische Reaktionen führen Reaktionen mit dem 
Umgebungsmedium oder dem Zwischenstoff zunächst zu Änderungen der stofflichen 
Zusammensetzung der tribologisch beanspruchten Werkstoffoberflächen. Die Adhäsion ist 
dabei als Wechselwirkung zwischen Festkörpern zu sehen, während tribochemische 
Reaktionen durch Reaktion der Kontaktpartner mit flüssigen oder gasförmigen Bestandteilen 
des Zwischenstoffs (z.B. Schmierstoff, Formmasse) oder des Umgebungsmediums zustande 
kommen. Durch beide Mechanismen werden die Eigenschaften der Oberflächen der 
Kontaktpartner verändert, und zwar im allgemeinen verschlechtert, wodurch die Bildung von 
losen Verschleißpartikeln vorbereitet wird. Für die Entstehung loser Verschleißpartikel sind 
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hier zusätzlich noch Materialabtrennprozesse (z.B. in Form von Zerrüttungs- oder 
Abrasionsprozessen) notwendig. 
 
2.2 Das tribologische System Kunststoff-Plastifiziereinheit 
Die Konfektionierung von Thermoplasten zu Formmassen sowie deren Verarbeitung zu 
Halbzeugen und Fertigteilen erfolgt heute zum überwiegenden Teil mit Extrudern und 
Spritzgießmaschinen /36/. Die Förderung, Homogenisierung und Plastifizierung der 
Kunststoff-Formmasse findet in Schnecken-/Zylindersystemen, den sog. Plastifiziereinheiten, 
statt. Aber auch die auf anderen Maschinen aufbereiteten Formmassen sind vorher schon mit 
solchen Systemen verarbeitet worden. In erster Näherung durchlaufen die meisten 
Kunststoffrohstoffe mindestens einmal eine Plastifiziereinheit /3/. Um das zu Grunde liegende 
Tribosystem der Kunststoff-Plastifiziereinheiten näher zu charakterisieren, ist es notwendig, 
die Plastifiziereinheit als Ganzes zu betrachten. Trotzdem unterteilt man die Plastifiziereinheit 
in verschiedene Verarbeitungszonen: Einzugs-, Umwandlungs- und Ausstosszone /37/, um 
die verfahrenstechnisch komplexe Situation des auftretenden Verschleißes besser deuten zu 
können. Von der losen, mit Luft durchsetzten Schüttung im Einfülltrichter über die 
kompaktierte Formmasse im Feststoffbereich, den zwei-phasigen Zustand Feststoff-Schmelze 
in der Umwandlungszone bis hin zur plastifizierten Formmasse in der Ausstosszone und im 
Werkzeug treten in einer Plastifiziereinheit sehr unterschiedliche Betriebs- und Stoffzustände 
auf /37/. Charakteristisch für die Kunststoffverarbeitung ist, dass die Formmasse in der 
Plastifiziereinheit die physikalischen Eigenschaften und damit auch die für den 
Fördervorgang bestimmenden tribologischen Eigenschaften gravierend verändert. Das im 
Tribosystem Kunststoff-Plastifiziereinheit wirkende Beanspruchungskollektiv ist damit stark 
ortsabhängig. 
In Abhängigkeit von der Wirkfläche zwischen Schnecke und Zylinder lassen sich die 
auftretenden Verschleißschäden weiterhin zwei Tribosystemen /39/ zuordnen: 
 
- Schneckenkanal / freie Zylinderwand 
- Schneckensteg / korrespondierender Teil der Zylinderwand. 
 
Eine komplette Zusammenstellung der in einer Plastifiziereinheit möglichen Verschleißarten 
und -mechanismen bietet Abb. 4. 
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Abb. 4: Bei der Kunststoffverarbeitung mögliche Verschleißarten und -mechanismen /3, 39/. 
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2.2.1 Schneckenkanal und freie Zylinderwand 
Im Einzugsbereich einer Plastifiziereinheit ist die Kunststoff-Formmasse als Pulver oder 
Granulat unaufgeschmolzen. Im Schneckenkanal und an der Zylinderwand tritt hauptsächlich 
Korngleitverschleiß auf. Die schiebende Flanke am Schneckensteg ist aufgrund der hohen 
auftretenden Drücke am stärksten beansprucht.  
In Abhängigkeit des von der Formmasse zurückgelegten Wegs ändern sich Druck und 
Temperatur und es treten eine Vielzahl von verschiedenen Verschleißzuständen auf, die auf 
die unterschiedlichen Stadien des An- oder Aufschmelzvorgangs in der polymeren 
Grenzschicht an der Metalloberfläche zurückzuführen sind /27/. 
Bei Einschneckenmaschinen kommt es je nach eingesetzter Formmasse und Verarbeitungs-
parametern nach etwa 3 - 5 Schneckenstegen zum Beginn des Aufschmelzvorgangs. In der 
Umwandlungszone (Übergangsbereich vom Feststoff zur Schmelze) sowie in der 
Ausstosszone (Schmelzebereich) kann es durch die flüssige Schmelze zum Spülverschleiß, 
den man trotz Vorliegen eines schmelzflüssigen und keines gasförmigen Mediums in der 
Praxis als Erosion bezeichnet.  
In der Ausstosszone treten hauptsächlich Abrasion und auch Korrosion auf. In dieser 
Verarbeitungszone herrschen die höchsten Temperaturen. Diese führen unter Umständen zum 
Abbau von Molekülketten. In Gegenwart von Fasern, Füllstoffen oder Partikeln in der 
Schmelze tritt die Flüssigkeitserosion, in einer korrosiven Umgebung die sog. 
Erosionskorrosion /20, 38/ auf. Die Korrosion kann dabei sowohl chemischer als auch 
elektrochemischer Natur sein.  
 
2.2.2 Schneckensteg und korrespondierender Teil der Zylinderwand 
Verschleißvorgänge zwischen Schneckensteg und dem korrespondierenden Teil der 
Zylinderwand werden hauptsächlich durch die Spaltweite zwischen den Werkstoffoberflächen 
sowie den Abmessungen der Füllstoffpartikel in der Formmasse bestimmt. Bei einem relativ 
großen Spalt ist ausreichend Formmasse zwischen beiden Reibpartnern vorhanden, so dass 
die gleichen Verschleißarten und -mechanismen wie im Schneckenkanal und am freien Teil 
der Zylinderwand auftreten. 
Liegt die Spaltweite in der Größenordnung der Füllstoffpartikel, so tritt Korngleitverschleiß 
auf. In diesem Fall setzt sich das tribologische System aus den Reibpartnern Metall-Mineral-
Metall zusammen. Dies führt zu einem wesentlich stärkeren abrasiven Verschleiß, da die 
Einleitung von höheren Kräften über den Füllstoff in die Werkstoffoberflächen begünstigt 
wird. Diese Art des Verschleißes nennt man auch Dreikörperabrasion /39/. 
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Beim direkten Kontakt zwischen Schneckensteg und Zylinderwand hat man es mit zwei 
unterschiedlichen Verschleißarten zu tun. Im Feststoffbereich spricht man von Trocken-
gleitverschleiß, im Schmelzebereich durch den schmierenden Schmelzefilm von Nassgleit-
verschleiß.  
Das Anlaufen von Schnecke und Zylinder kann dabei folgende verfahrenstechnische bzw. 
konstruktiv bedingte Ursachen haben. Zum Einen kann es bedingt durch das (hohe) 
Eigengewicht der Schnecke sowie infolge hoher Axialkräfte beim Einspritzvorgang in 
Spritzgießmaschinen zum Durchbiegen der fliegend gelagerten Schnecken kommen. 
Weiterhin kommt es beim An- und Leerfahren der Plastifiziereinheit zu asymmetrischen 
radialen Druckverteilungen um die Schnecke, die zur Auslenkung und damit zum Anlaufen 
führen. Zum Anderen können Rundlaufungenauigkeiten und Fluchtungsfehler zwischen 
Schnecke und Zylinder zu Schäden führen. Bei unsachgemäßer Handhabung des 
Plastifizieraggregats kann die ungleichmäßige Heizung und Kühlung zum Verzug von 
Schnecke oder Zylinder führen. Zuletzt spielt die Tragfähigkeit, d.h. die Schmierwirkung der 
Schmelze eine bedeutende Rolle. 
Die hierbei vorherrschenden Verschleißmechanismen sind Adhäsion und Abrasion. Im 
Schmelzebereich können sie zusätzlich noch durch Korrosion überlagert und verstärkt 
werden.  
 
2.3 Verschleißprüfung in der Kunststoffverarbeitung 
In der Verschleißprüfung von tribologisch beanspruchten Bauteilen werden verschiedene 
Wege beschritten. Dabei kommen Prüfverfahren vom Betriebsversuch auf Prüfständen mit 
Originalteilen bis zur Prüfung am Modellsystem zum Einsatz. Für die systematische 
Erfassung grundlegender Verschleißerkenntnisse scheiden Feldversuche (Betriebsversuche) 
aufgrund von hohem Material-, Zeit- und Kostenaufwand in der Praxis aus. 
Verschleißprüfungen werden deshalb an Modellsystemen durchgeführt und die gewonnenen 
Ergebnisse in die Praxis übertragen. 
Zur Untersuchung des Verschleißverhaltens von Werkzeugen und Bauteilpaarungen sowie 
neu entwickelter Kunststoff-Formmassen wurden eine Reihe von Verschleißprüfmethoden 
entwickelt. Mehdorn entwickelte bereits im Jahre 1944 eine Apparatur zur Verschleißprüfung 
für die Duroplastverarbeitung /40/. Hauptziel der Verschleißprüfung ist die Optimierung von 
Bauteilen bzw. tribotechnischen Systemen zur Erreichung besserer Standzeiten für Maschinen 
und Bauteile. Die Verschleißprüfung an Ersatzsystemen wie dem einer Modell-Prüfapparatur 
haben den Vorteil, dass sich die vielparametrigen Betriebszustände und Einflussgrößen von 
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Originalsystemen auf signifikante Parameter reduzieren lassen. Dabei werden die komplexen 
Vorgänge eines realen Tribosystems vereinfacht und in elementare Grundvorgänge zerlegt. 
Mit der vereinfachten Prüfung lassen sich Verschleißmechanismen eindeutiger zuordnen, 
Verschleißvorgänge quantifizieren und damit auch Betriebszustände diagnostizieren. Die 
genaue Kenntnis der auftretenden Verschleißarten- und mechanismen ist Voraussetzung für 
das Ergreifen von geeigneten Maßnahmen zur Reduzierung eines Verschleißschadens. 
Mit der Prüfung im Modellsystem ist eine kostengünstige Untersuchung des Verschleißes 
gegeben. Erstmals sind systematische Analysen des Tribosystems Kunststoff-Plastifizier-
einheit möglich. Diese Erkenntnisse kommen der Verschleißforschung zugute, da gerade im 
verschleißrelevanten Bereich Kunststoff-Plastifiziereinheit eine Vielzahl unterschiedlicher 
Einflüsse herrschen. Aufgrund der Komplexität des Tribosystems sind zur Charakterisierung 
der auftretenden Verschleißerscheinungen eine Reihe von verschiedenen Prüfapparaturen 
erforderlich. Die hierzu entwickelten Prüfverfahren unterteilen sich nach dem 
vorherrschenden Verschleißmechanismus im jeweiligen Maschinenabschnitt: adhäsiver 
Verschleiß, Verschleiß durch feste oder plastifizierte Formmassen und Korrosion /41/. 
Mit Hilfe verschiedener Modellprüfapparaturen wird versucht, das tribologische System in 
der Kunststoff-Plastifiziereinheit nachzustellen. Mit den Verschleißprüfungen erhofft man 
sich Erkenntnisse zum vorherrschenden Verschleißmechanismus sowie zur Intensität des 
Verschleißes. Die Entwicklung verschiedener Prüfverfahren für die abrasive Beanspruchung 
im Einzugsbereich (Scheibentribometer), für den adhäsiven Verschleiß zwischen 
Schneckensteg und Zylinderwand (Ringspalttribometer) und für die abrasiv-korrosive 
Komplexbeanspruchung (Plättchenapparatur) standen im Zentrum der früheren Arbeiten am 
DKI /3, 45, 46, 47, 48/. 
Die Übertragbarkeit von Ergebnissen aus Modellversuchen auf reale Plastifiziereinheiten ist 
nur sinnvoll, wenn das in der Praxis vorliegende Tribosystem von der Modell-Prüfapparatur 
möglichst genau nachgestellt wird. Hauptanforderungen einer Modell-Prüfapparatur für das 
Tribosystem Schneckensteg/Zylinderwand sind, vor allem im Hinblick auf die 
Übertragbarkeit der Messergebnisse von der Prüfapparatur auf die Maschine, die Anwesenheit 
von Kunststoffschmelze zwischen den Reibpartnern sowie praxisrelevante Strömungs-
verhältnisse im Spalt (Druck, Temperatur, Geometrie) zwischen Schneckensteg und 
Zylinderwand. Als weitere Grundanforderungen müssen gleiche Stoffpaarungen 
(Zusammensetzung des tribologischen Systems) und Oberflächenzustände (Rauhigkeiten) 
gegeben sein sowie gleiche Verschleißmechanismen und praxisrelevante Verschleißarten 
vorliegen /15, 21/. 
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Da das vorliegende Projekt die Kopplung einer empfindlichen Analysenmethode an eine 
bestehende Modellprüfapparatur zum Ziele hatte, soll zunächst auf die Funktionsweise der 
verwendeten Modellprüfapparatur eingegangen werden. 
Vor dem Hintergrund der vorangegangenen Überlegungen wurde am DKI das sogenannte 
Ringspalt-Tribometer (RST) entwickelt und gebaut /22/. Abb. 5 zeigt eine schematische 
Darstellung des Tribometers. Kernstück des RST sind zwei koaxial angeordnete Ringe 
(Probekörper), von denen der äußere (AR) dem Zylinder entsprechend feststeht und der innere 
(IR) entsprechend der Schnecke rotiert (max. n=250 min-1, d.h. max. Umfangs-
geschwindigkeit Vmax = 625 mm/s).  
 
 
Abb. 5: Schematische Darstellung des Ringspalt-Tribometers /49/. 
 
Während der Untersuchung fördert ein Laborextruder Polymerschmelze durch den Spalt 
zwischen den Probekörpern. Das Spiel zwischen den Probekörpern entspricht dem einer 
realen Plastifiziereinheit gleichen Durchmessers (Nenndurchmesser ∅ = 48 mm, Spaltmaß 
s = 0,15 mm). Mit Hilfe eines Schrittmotors kann der äußere Probekörper (AR) relativ zum 
inneren (IR) durch Parallelverschiebung der Achse verschoben und hierdurch eine definierte 
Anpresskraft aufgebracht werden. Die tatsächlich auf die Probekörper wirkende Kraft wird 
mit Hilfe von Hochtemperatur-Dehnmessstreifen bestimmt, die in der rotierenden Welle 
angebracht sind. Das Tribometer ist für Anpresskräfte bis 4000 N, Temperaturen bis 400 °C 
und Schmelzedrücke bis 5 x 107 Pa ausgelegt.  
Mit Hilfe der Apparatur lassen sich die bei der Verarbeitung gekoppelten Phänomene 
Tragfähigkeit und Verschleiß getrennt voneinander untersuchen. Abb. 6 zeigt den typischen 
Kraftverlauf während einer Untersuchung. Zu Beginn eines Verschleißversuchs sind beide 
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Probekörper in konzentrischer Lage. Mit einer geringen Zustellgeschwindigkeit vz wird der 
äußere Probekörper bis zu einem vorgewählten Kraftendwert (2000 N bzw. 4000 N) in eine 
exzentrische Lage gegen den Innenring verfahren. Erreicht die Anpresskraft einen kritischen 
Wert, so reißt der tragende Schmelzefilm zwischen den Reibpartnern (Ring-Probekörpern), 
und es treten lokale Metall-Metall Kontakte auf. Dies kann mit Hilfe der Schallemission 
detektiert werden. Die physikalischen Grundlagen der Schallemission sind in /50/ detailliert 
beschrieben. Zur Auswertung werden die sog. Acoustic Emission (AE) Counts, d.h. ein Maß 
für Überschreitungen eines Schwellenwertes, herangezogen. Mit dem Erreichen der 
Tragfähigkeitsgrenze (Tragfähigkeitskennwert) reißt der Schmelzefilm und die Rate der AE-
Counts steigt stark an (Abb. 6). Durch eine Überlagerung des gemessenen Kraftverlaufs und 
der AE-Rate kann diejenige Kraft bestimmt werden, bei welcher der Schmelzefilm reißt. 
Diese Kraft bezeichnet man als charakteristischen Tragfähigkeitskennwert für die jeweilige 
Betriebsbedingung. 
 
 
Abb. 6: Charakteristischer Tragfähigkeitsversuch und Ermittlung des Tragfähigkeitskenn-
werts /51/. Formmasse: PE-LD (Lupolen 1810 D); Probekörper 1.8550ion/ 
1.8550ion. 
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2.4 Einflussfaktoren auf den Verschleiß in der Kunststoffverarbeitung  
Es gibt eine Vielzahl von Faktoren und Einflussgrößen, welche den Verschleiß in der 
Kunststoffverarbeitung beeinflussen. Da das tribologische System hier aus den Bestandteilen 
Werkstoff und Kunststoff-Formmasse besteht, kommt diesen beiden Komponenten eine 
erhebliche Bedeutung zu. Beim metallischen Werkstoff kommt es nicht nur auf die Auswahl 
des Grundwerkstoff für die Schnecke bzw. den Zylinder, sondern auch deren Verarbeitung 
bzw. spezielle Oberflächenbehandlungsverfahren an. Zu nennen sind hier das durchhärten, 
nitrieren, beschichten oder panzern der Werkstoffoberflächen. Den zu verarbeitenden 
Kunststoff kommt ebenfalls eine große Bedeutung zu. Je nachdem, ob es sich um ein 
Thermoplast, Duroplast oder Elastomer handelt, können in der Maschine verschiedene 
Verschleißvorgänge auftreten. 
Auch können sich Inhaltsstoffe in der Formmasse negativ auf den Verschleiß auswirken; zu 
erwähnen sind dabei Füll- und Verstärkungsstoffgehalte von bis über 50%, Glasfasern oder 
sehr harte Füllstoffe (Pigmente, Oxide, Keramik), deren Härte oftmals in der Größenordnung 
des Grundwerkstoff liegen. 
Einen weiteren wichtigen Einfluß auf das Verschleißausmaß üben die Verarbeitungs-
bedingungen, mit welchen die Maschine betrieben wird, aus. Dabei kann es in bestimmten 
Fällen zu Verarbeitungstemperaturen von über 450°C kommen. Beim Spritzguss werden 
Spritzdrücke von über 250 MPa erreicht, welche eine enorme Belastung für die eingesetzten 
Werkstoffe darstellt. Hinzu kommt immer öfter die Forderung nach einer sehr hohen 
Durchsatzleistung. In Ausnahmefällen kann es beim Reinigen der Maschine (Schnecke und 
Zylinder) durch unsachgemäße Handhabung zur Schädigung der Werkstoffoberflächen 
kommen. 
Zum Schluss sollte noch erwähnt werden, dass auch die konstruktiven Ausführungen der 
Maschine zum auftretenden Verschleiß beitragen. Dabei spielen Faktoren wie das Längen/ 
Durchmesser-(L/D)-Verhältnis, die Geometrie der Schnecke (z.B. Steigung, Gangzahl) und 
des Zylinders (z.B. genuteter Zylindereinzug) eine nicht zu unterschätzende Rolle. 
 
2.5 Verschleißpartikel  
Partikelgrößen werden nicht nur auf dem Gebiet der Tribologie bestimmt, sondern in allen 
Bereichen, in denen Partikel von großer Bedeutung sind und deren Größe 
Produkteigenschaften oder Prozesse beeinflussen. Partikelgrößenbestimmungen werden u. a. 
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in der Zementindustrie, in der Farbenindustrie oder bei Messung der Luftverschmutzung 
durchgeführt /52, 53/.  
Innerhalb der Tribologie werden Partikelanalysen vor allem bei der Untersuchung des 
Verschleißes in Motoren, Turbinen und Getrieben eingesetzt. Grund hierfür ist die schwere 
Zugänglichkeit der tribologisch beanspruchten Bauteilen. Der Abrieb in Form von 
Verschleißpartikeln befindet sich im Schmierstoff, welcher leicht aus dem System entfernt 
werden kann. Anhand von Probeentnahmen sind sogar Verschleißuntersuchungen während 
des laufenden Betriebs möglich. Häufig angewendetes Verfahren bei der Verschleiß-
überwachung und Schadenfrüherkennung durch Schmierstoffuntersuchungen ist die 
ferrographische Analyse (FGA), bei der die Größe von magnetischen Verschleißpartikeln 
gemessen wird /54, 55/. 
Bei der Kunststoffverarbeitung befinden sich die Verschleißpartikel in der Formmasse. 
Dadurch kommt es zu einer Verschmutzung des Endprodukts. Besonders kritisch ist die 
Anwesenheit von metallischen Partikeln bei transparenten und hellen Erzeugnissen. Deshalb 
wird die Partikelanalyse nicht nur zur Verschleißprüfung, sondern auch zur Qualitätskontrolle 
benutzt. 
Im Gegensatz zur Untersuchung tribologisch beanspruchter Bauteile, bei denen nur der 
Anfangs- und Endzustand beschrieben werden kann, gestattet die Analyse der 
Verschleißpartikel den Verschleißverlauf zu beobachten und somit die Abhängigkeit von der 
Beanspruchungsdauer zu ermitteln. Dies kann diskontinuierlich durch Stichprobenentnahme 
oder kontinuierlich mittels Online-Verfahren geschehen /56/.  
Ein Nachteil der Untersuchung von Verschleißpartikeln ist, dass eine direkte Zuordnung zu 
den einzelnen Systemelementen des tribologischen Systems nicht ohne Weiteres möglich ist. 
Die Herkunft der Partikel muss durch zusätzliche Untersuchungen der Bauteile bzw. der 
Probekörper nachgewiesen werden. Eine andere Möglichkeit besteht in der Elementanalyse, 
wenn die einzelnen Kontaktoberflächen aus verschiedenen Werkstoffen bestehen. Unter 
diesen Voraussetzungen können mit Verfahren, die die chemische Zusammensetzung der 
Partikel feststellen, Aussagen über den Entstehungsort getroffen und somit der 
Systemverschleiß den einzelnen Komponenten zugeordnet werden.  
Im Rahmen der Partikelanalyse können Anzahl, Größen, Größenverteilung sowie Form und 
chemische Zusammensetzung der Partikel ermittelt werden. 
Partikelanzahl, -größe und -form lassen sich mit optischen Analyseverfahren, z. B. der 
Lichtmikroskopie und Bildanalysesystemen bestimmen. Die Partikelgröße wird normaler-
weise mit einem Längenmaß beschrieben. Es ist allerdings nicht eindeutig festgelegt, was 
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unter dem Begriff Partikelgröße zu verstehen ist. Beim Sieben stellt die Maschenweite die 
Größe dar. Bildanalyseverfahren untersuchen die projizierte Fläche und bieten eine Vielzahl 
von eindimensionalen Maßen wie z. B. Länge, Breite und Durchmesser. Es gibt mehrere 
Arten von Durchmessern, da auch dieser Begriff nicht eindeutig definiert ist. Solange die 
Partikel kugelförmig sind, treten keine Schwierigkeiten auf. In diesem Fall sind alle genannten 
Maße identisch. Bei unregelmäßig geformten Partikeln können sich aber erhebliche 
Abweichungen ergeben /57/. Bei Partikelgrößenbestimmungen, besonders im Rahmen von 
Qualitäts-kontrollen, sollte deshalb geklärt werden, was unter Partikelgröße zu verstehen ist.  
Die Analyse von Verschleißpartikeln dient nicht nur der Quantifizierung der Verschleißhöhe 
durch Messgrößen wie den massenmäßigen Verschleißbetrag. Aus der Erscheinungsform der 
Verschleißoberfläche sowie der Art und Form der entstandenen losen Verschleißpartikel kann 
auf den zugrundeliegende Verschleißmechanismus (siehe auch Kap. 2.1.3) geschlossen 
werden /20/.  
Die beim Gleitverschleiß durch das Wirken einzelner Verschleißmechanismen entstehenden 
Verschleißpartikel konnten mit Hilfe der Ferrografie hinsichtlich ihrer Form und ihrer 
Zusammensetzung untersucht werden /58/ und wurden in Gruppen (siehe auch Abb. 7) 
eingeteilt /26/: 
 
• Pulverförmige Verschleißpartikel  
• Spiral bzw. spanförmige Verschleißpartikel 
• Schuppen bzw. lamellenförmige Verschleißteilchen 
• Splitterförmige Verschleißpartikel 
• Kugelförmige Verschleißpartikel 
 
Pulverförmige Verschleißpartikel mit Abmessungen im Mikrometerbereich entstehen unter 
Bedingungen der Festkörpergleitreibung von metallischen Reibpartnern durch tribochemische 
Reaktion. Spiral- und spanförmige Verschleißpartikel entstehen durch abrasiv wirkende 
Zwischenstoffe bzw. durch die spanende Wirkung sehr harter Rauheitshügel beim Gleiten 
gegen einen weicheren Partner. Diese Eigenschaft ist typisch für das Mikrospanen und führt 
zu einer ernsten Schädigung der Oberflächen. Schuppen- und lamellenförmige 
Verschleißpartikel treten sehr häufig auf. Sie können durch adhäsiven Materialübertrag 
entstehen, gehen aber oft auf den Mechanismus der Oberflächenzerrüttung zurück. Sie 
entstehen bei zyklischer tribologischer Kontaktspannung mit nachfolgender Ausbildung einer 
Ermüdungsstruktur, welche sich als Rissbildung und Rissausbreitung parallel zur 
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Werkstoffoberflächen auswirkt. Große splitterförmige Verschleißpartikel treten bei 
hochbeanspruchten Kontaktpartnern, z.B. in Zahnradgetrieben auf. Sphärische 
Verschleißpartikel können bei lokalen triboinduzierten Schmelzprozessen entstehen. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Abb. 7: Schematische Darstellung der Grundformen von Verschleißpartikeln (VP) und ihrer 
Entstehungsmechanismen /26/ 
 
Die entstehenden Verschleißpartikel werden mit der Schmelze aus dem System getragen. Auf 
ihrem Weg können diese wiederum in der Maschine Verschleiß verursachen. 
Um eine Vorstellung von dem Ausmaß der Partikelanzahl mit kleiner werdendem Radius zu 
bekommen, sind in Tabelle 1 die volumennormierten Partikelanzahlen verschiedener 
Partikelgrößen aufgeführt. Zusätzlich ist in Abb. 8 der Zusammenhang zwischen der 
massennormierten Oberfläche und dem Partikelradius dargestellt. Es handelt sich um eine 
1/R-Beziehung.. 
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Tabelle 1: Partikelgrößen und entsprechende Partikelanzahlen (Massen normiert). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Abb. 8: Graphische Darstellung der Beziehung Oberfläche/Radius einer Kugel.               
Rechts: Schematische Darstellung des Zusammenhangs zwischen Partikelgröße und 
–anzahl bei konstanter Masse. 
 
2.6 Analytische Erfassung von Verschleißvorgängen in der Kunststoffverarbeitung 
Verschleißerscheinungen können mit verschiedenen analytischen Methoden untersucht 
werden. Mit Hilfe der quantitativ oder qualitativ messenden Methoden können Daten zur 
Kontrolle bzw. Steuerung von Prozessabläufen sowie der Prozesszustand erfasst werden. In 
der Qualitätskontrolle können durch die Analyse beispielsweise der Formmasse wichtige 
Informationen wie z.B. die Gehalte an Katalysatoren, Farbstoffen, Stabilisatoren, Füllstoffen, 
usw. bestimmt werden. Mit kontinuierlich messenden Analysemethoden ist eine on-line 
Überwachung von Formmassen auf Grenzwertüberschreitungen durch Verschleiß oder 
sonstige Kontaminationen möglich. 
Zur Aufklärung von Verschleißvorgängen sowie bei der Durchführung von systematischen 
Untersuchungen an verschlissenen oder korrodierten Werkstoffteilen werden topochemische 
Analysemethoden eingesetzt. Mit solchen Verfahren lassen sich Zusammensetzung und 
Elementverteilungen der entstandenen Verschleißprodukte untersuchen. Außerdem lassen 
sich Zusammenhänge zwischen chemischer Veränderung und den Eigenschaften der 
Partikelgröße Partikelanzahl 
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Werkstoffoberflächen ermitteln. Diese Methoden sind aus diesem Grunde auch eine wertvolle 
Hilfe bei der Auswahl von geeigneten Werkstoffen für kunststoffverarbeitende Maschinen.  
 
2.6.1 Analysenmethoden zur Bestimmung von Elementen in Bulkproben 
Zur quantitativen Bestimmung von Verschleißprodukten können die Atomabsorption /59/, 
Atomemission /59/, Kolorimetrie /60, 61/, Leitfähigkeitsmessung /62/, Polarograhie /63/, 
Neutronen-Aktivierungsanalyse /64/ und die Massenspektrometrie /65, 66/ eingesetzt werden. 
Dazu ist eine vorherige Probenahme nötig. Solche Verfahren werden deswegen als off-line 
Bestimmungsmethoden bezeichnet. Mit den meisten dieser Verfahren lassen sich mit sog. 
Kopplungsverfahren quasi on-line Untersuchungen durchführen.  
Der hierzu erforderliche Aufwand ist jedoch viel größer als es für Verfahren der Fall ist, mit 
denen sich Festkörpermatrices ohne Probenahme direkt und berührungsfrei analysieren 
lassen. 
Eine kontinuierliche Verschleißmessung ohne Probenahme, direkt und berührungsfrei an der 
Festkörpermatrix, kann nur mit on-line messenden Verfahren durchgeführt werden. Zu 
solchen Bestimmungsverfahren zählen die Dünnschicht-Aktivierungsanalyse /67/, die 
Gleitfunkenspektroskopie /68/, die Emissionsspektralanalyse /69/ mit Laseranregung und die 
Röntgenfluoreszenzanalyse /70, 71, 72, 73/. Ein kritischer Vergleich dieser Methoden findet 
sich in der Literatur /74/. 
 
2.6.2 Topochemische Analysenverfahren 
Oberflächenveränderungen, die durch Verschleiß und/oder Korrosion entstehen, lassen sich 
durch physikalisch erfassbare Größen untersuchen. Da der Gesamtverschleiß meistens aus 
dem komplexen Zusammenwirken von mehreren Mechanismen wie Abrasion, Adhäsion oder 
Korrosion resultiert, ist eine exakt getrennte Untersuchung der einzelnen Mechanismen 
äußerst schwierig. 
Abrasiver oder adhäsiver Verschleiß können mechanisch über die Oberflächen-Rauhigkeit 
bestimmt werden, sowie optisch mittels licht- oder rasterelektronenmikroskopischen 
Aufnahmen. Korrosion erzeugt chemische Veränderungen an den Werkstoffoberflächen. Die 
an (und unter) der Oberfläche ablaufenden Prozesse lassen sich nur mit hochauflösenden, 
oberflächen-analytischen Methoden untersuchen. Auch die Aufklärung von Verschleiß-
mechanismen ist ohne den Einsatz solcher Methoden nicht möglich. Zur Erforschung von 
Verschleiß an Werkstoffoberflächen werden vor allem die Elektronenstrahl-Mikrosonde 
(ESMA) /75, 76, 77, 78/, die Augerelektronenspektroskopie (AES) /76, 79/, die 
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Elektronenspektroskopie für die chemische Analyse (ESCA) /76, 79, 80, 81/ und die 
Sekundärionenmassenspektrometrie (SIMS) /76, 79-81/ eingesetzt.  
Allgemein lassen sich mit diesen Methoden Aussagen über die chemische Zusammensetzung, 
Elementverteilungen, vorliegende Bindungsverhältnisse, Gefüge und Morphologien von 
Werkstoffoberflächen treffen. Die aufgeführten Untersuchungsmethoden unterscheiden sich 
hauptsächlich durch die Anregungsart und in der Detektion. Weitere Unterscheidungs-
merkmale sind ihre Zerstörungsfreiheit, laterales Auflösungsvermögen, Informationstiefe, 
nachweisbarer Elementebereich, Nachweisgrenze und die Quantifizierbarkeit.  
 
2.7 Auswahl von geeigneten Methoden für analytische Untersuchungen am Ringspalt-
Tribometer 
Bisher wurde der Verschleiß der Probekörper anhand des Gewichtsverlustes mittels 
Differenzwägung nach Ablauf des Verschleißversuches ermittelt /49/. Durch die ständige 
Weiterentwicklung auf dem Gebiet der Werkstoffwissenschaften kam es durch die 
Einführung von verbesserten Werkstoffen und Stählen mit Verschleißreserve (durchgehärtete 
Werkzeugstähle, Nitrierstähle, gepanzerte Schnecken, PM-Werkstoffe, Beschichtungen) zu 
immer niedrigeren Verschleißbeträgen, wobei der für messbare Ergebnisse erforderliche 
Aufwand enorm anstieg.  
Im Falle des adhäsiven Gleitverschleißes kann es durch Materialübertrag zur Gewichts-
zunahme der Probekörper während der Verschleißversuche, unter Umständen auch zur 
Kaltverschweißung (Fressen) der Probekörper kommen. Hinzu kam, dass sich die Ringe nicht 
in dem Maße von anhaftendem Kunststoff reinigen ließen, wie es für eine Präzisionswägung 
erforderlich ist. Zusammen mit dem geringen Verschleißmaß (µg Werkstoff / g Formmasse) 
bei gleichzeitig relativ hohem Probekörpergewicht (ca. 50 g) führte dies dazu, dass das 
Auflösevermögen der Wägung erreicht wurde.  
Um die Verschleißversuche präziser und genauer auswerten zu können, war es notwendig, 
eine wesentlich empfindlichere Untersuchungsmethoden einzusetzen.  
Zur Bestimmung des Verschleißes am Ringspalt-Tribometer kann eine quantitative 
Bestimmung des metallischen Abriebs in der durchgesetzten Formmasse durchgeführt 
werden. Eine weitere Möglichkeit zur Untersuchung der wirkenden Verschleißmechanismen 
ist die topochemische Charakterisierung von Verschleißpartikeln im Extrudat des Ringspalt-
Tribometers. 
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2.7.1 Integrale Bestimmungsverfahren 
Bei den Verschleißversuchen am Ringspalt-Tribometer werden etwa 1,5 kg Formmasse 
durchgesetzt. Die dabei entstehenden Verschleißpartikel sind sehr inhomogen in der 
Formmasse verteilt. Zur Durchführung einer integralen Verschleißbestimmung ist deswegen 
ein Analyseverfahren erforderlich, mit dem sich möglichst große Probevolumina analysieren 
lassen, damit ein statistisch abgesichertes Analyseergebnis erzielt werden kann. Bei den 
meisten Analysenverfahren ist zur Durchführung der Analysen ein Matrixabbau erforderlich 
und es können nur kleine Probevolumina analysiert werden. Durch die inhomogene 
Verteilung der Verschleißpartikel können bei Bestimmungen mit einem dieser Verfahren 
erhebliche analytische Fehler auftreten. Für eine on-line Verschleißmessung sowie für 
Routineuntersuchungen ist die kontinuierliche Bestimmung der Abriebsmasse notwendig. 
Dies erfordert die Anwendung von Analyseverfahren, mit denen sich der Abrieb ohne 
vorherige Probenahme direkt im Extrudat bestimmen lässt. 
Für die Untersuchungen in der vorliegenden Arbeit wurde die RFA zur Untersuchung von 
Kunststoff-Matrices angewandt. Dieses Verfahren ist in der Lage, einen kontinuierlich 
fließenden Kunststoffstrom berührungsfrei und ohne Probevorbereitung zu analysieren. Um 
den Einfluss von Verarbeitungsparametern des Ringspalt-Tribometers auf den Verschleiß von 
Werkstoffpaarungen zu untersuchen, können die Messdaten kontinuierlich erfasst und 
ausgewertet werden. Dies erfordert die Entwicklung eines kontinuierlich messenden on-line 
Analyseverfahrens.  
In einer grundlegenden Studie zur Bestimmung von Verschleiß im Extrudat des Ringspalt-
Tribometers /82/ wurden u.a. auch die Einsatzmöglichkeiten der RFA untersucht. Im 
Vergleich mit der AAS, der ICP-AES und der INAA erwies sich hierbei die RFA als Methode 
der Wahl. Weitere Vorteile der RFA sind ein über mehrere Größenordnungen erfassbarer 
Konzentrationsbereich, die Möglichkeit der berührungsfreien Festkörperanalyse und eine 
geringe Probenvorbereitung. 
Die Röntgenfluoreszenzanalyse ist ein Verfahren, mit dem sich simultane Multielement-
bestimmungen durchführen lassen. Hauptvorteil dieses zerstörungsfrei messenden Verfahrens 
ist das große Analysevolumen, wodurch auch bei inhomogenen Partikelverteilungen ein 
korrektes Analyseergebnis erhalten werden kann. Durch Kombination von 
Multielementanalyse und kontinuierlicher Messung eignet sich die RFA in idealer Weise für 
eine on-line Verschleißmessung. Bei der vorliegenden Untersuchung wurde ein 
energiedispersives Röntgenfluoreszenz-Spektrometer verwendet. Dadurch war im Gegensatz 
zu wellenlängen-dispersiven Spektrometern eine simultane Elementbestimmung möglich.  
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2.7.2 Topochemische Analysenverfahren 
Eine weitere Möglichkeit der Verschleißuntersuchung bietet die topochemische Charak-
terisierung der aufgetretenen Verschleißpartikel mittels Rasterelektronenmikroskop und 
Elektronenstrahlmikroanalyse. Für die quantitative Bestimmung von Elementen in 
Verschleißpartikeln der Formmasse des Ringspalt Tribometers kommen verschiedene 
Analysenmethoden in Frage /82/.  
Die Licht- und Rasterelektronenmikroskopie werden zur Bestimmung der Partikelgrößen und 
-verteilung sowie zur Identifizierung charakteristischer Formen (Morphologie) herangezogen. 
Es lassen sich durch eine Analyse Informationen über das Verschleißverhalten von 
Werkstoffpaarungen erhalten und somit Rückschlüsse auf wirkende Verschleißmechanismen 
ziehen.  
Qualitative und quantitative Analysen der chemischen Zusammensetzung werden mit Hilfe 
der Elektronenstrahlmikroanalyse (ESMA) durchgeführt. Das Analysenverfahren eignet sich 
zur Untersuchung kleiner Probenvolumina (bis herunter auf 1 µm3). Bei qualitativen Analysen 
reicht das Elementspektrum aus, bei quantitativen Analysen der Haupt- und 
Nebenbestandteile mittels EDX sowie der Spurenbestandteile mittels WDX von 
Verschleißpartikeln ist eine Kalibration mit Hilfe von Standards unterschiedlicher 
Konzentrationen notwendig.  
Im Grundaufbau unterscheiden sich REM und ESMA nicht, jedoch sind ESMA-Geräte auf 
die quantitative topochemische Analyse, sowohl energiedispersiv als auch wellenlängen-
dispersiv optimiert, während bei der Rasterelektronenmikroskopie der Schwerpunkt auf der 
Abbildung der Morphologie liegt.  
Zusätzlich können Elektronen- und Röntgenbeugungsuntersuchungen an Verschleißpartikeln 
zur Analyse der Kristallstruktur eingesetzt werden. In Kombination mit einer qualitativen 
Elementanalyse kann aus der Struktur kristalliner Bereiche auf die chemische Bindung 
geschlossen werden. 
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3 Modellversuche am Ringspalttribometer  
3.1 Durchführung von Verschleißuntersuchungen am RST 
Um für Analysen untersuchungsfähiges Extrudat zu erhalten, wurden Verschleißversuche am 
Ringspalt-Tribometer durchgeführt. Diese bereits im Abschnitt 2.3 kurz vorgestellte 
Modellprüfapparatur simuliert den adhäsiven Gleitverschleiß, der in realen Kunststoff-
Plastifiziereinheiten beim Anlaufen von Schneckensteg und Zylinderwand entsteht.  
Zu Beginn der Verschleißversuche befinden sich die Probekörperringe in konzentrischer Lage 
und bilden einen gleichförmigen Ringspalt. Die Spalthöhe beträgt 0,2 mm. Aufgrund des 
fehlenden Metall-Metall-Kontaktes tritt in diesem Betriebszustand kein adhäsiver Verschleiß 
auf. Die durchströmende Formmasse könnte lediglich Abrasion, evtl. auch Korrosion 
verursachen.  
Bei den Verschleißversuchen am Ringspalttribometer wurden die Proben unter definierter 
Anpresskraft gegeneinander verfahren. Dabei kam es durch Parallelverschiebung der 
Probekörperachsen zu einer reproduzierbaren metallischen Berührung der Probekörper. Der 
Außenring wurde mit einer Geschwindigkeit von vz = 1,2 µm/s gegen den Innenring 
verschoben. Der Innenring rotierte fortwährend mit einer Umlaufgeschwindigkeit von 0,5 
m/s. Während der Verschleißversuche wurde der Spalt bis zu einer Kraftwert von 4000 N 
zugestellt und diese Belastung drei Stunden lang aufrecht erhalten.  
Damit sich möglichst stabile Betriebsbedingungen im Ringspalt einstellen können, wird eine 
geringe Zustellgeschwindigkeit gewählt. Sobald eine vorher festgelegte Anpresskraft erreicht 
ist, wird die Schrittmotorsteuerung ausgeschaltet und der Versuch bei konstanten 
Bedingungen fortgesetzt.  
Die adhäsiven Verschleiß verursachenden Kaltverschweißungen können so stark sein, dass es 
zum Festsitzen des Innenrings, zu einer schlagartigen Blockade kommt. Um die 
Modellprüfapparatur vor Beschädigungen zu schützen, muss der Versuch in diesem Fall 
sofort abgebrochen werden. 
Zur Untersuchung des zeitlichen Verlaufs der Verschleißentwicklung wurde kontinuierlich 
mittels Formwerkzeug (Breitschlitzdüse) ein Band mit einer Dicke von max. 3 mm und einer 
Breite von max. 5 cm aus dem Extrudat hergestellt und durch die RFA Apparatur geleitet. 
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Für diese Versuchsreihe wurden die folgenden Randbedingungen ausgewählt: 
Drehzahl des Innenrings   n   200 U/min 
Kunststoff     PS   143 E, BASF 
Schmelzetemperatur    υ   190 - 200 °C 
Kontaktnormalkraft    FN   4000N 
Versuchsdauer nach Erreichen von FN    1,5 h 
Massedurchsatz PS    m   6 g/min 
 
3.2 Verwendete Werkstoffe und Formmassen 
Verschiedene Werkstoffe bzw. Werkstoffpaarungen sollten hinsichtlich ihres Einflusses auf 
Größe und Größenverteilung der entstehenden Verschleißpartikel untersucht werden. Aus der 
Vielzahl der in Kunststoff-Plastifiziereinheiten eingesetzten Werkstoffe sollten solche 
ausgewählt werden, die einerseits weit verbreitet sind und andererseits - um 
Vergleichsmöglichkeiten zu haben - schon Gegenstand bisheriger Verschleißuntersuchungen 
am DKI waren.  
Die für die Untersuchungen ausgewählten metallischen Werkstoffe waren die Stähle 1.2379, 
1.3343, 1.8519 und 1.8550. Sie sind in der Kunststofftechnologie Standardwerkstoffe für 
Schnecke und Zylinder. Sie unterscheiden sich in den Konzentrationen charakteristischer 
Komponenten Fe und Cr und zusätzlicher Legierungselemente wie z.B. Ni, Mo und W. 
Die bei den Verschleißuntersuchungen am Ringspalt-Tribometer verwendeten Werkstoffe für 
die Probekörper sind in Tabelle 2 zusammengestellt. Daraus wurden die in Tabelle 3 
aufgeführten Ringpaarungen gebildet.  
Als Kunststoff-Formmasse sollte ein kostengünstiger Massenkunststoff ausgewählt werden. 
In früheren Arbeiten wurden die Verschleißversuche am Ringspalt-Tribometer zumeist mit 
PE als Formmasse durchgeführt. PE ist aufgrund seiner teilkristallinen Struktur milchig-trüb. 
Da im Rahmen dieser Arbeit Verschleißpartikel im Extrudat analysiert wurden, sollte die 
Formmasse jedoch glasklar sein und ein leichtes Erkennen der enthaltenen Partikel 
ermöglichen. Polystyrol (PS) ist aufgrund seiner Transparenz und der sehr guten 
Lösungseigenschaften ausgewählt worden.  
PS hat eine amorphe Struktur und ist im ungefärbten Zustand kristallklar. Es gehört neben PE 
und PVC zu den meist verwendeten Thermoplasten und ist infolge seiner guten 
Fließeigenschaften und der geringen Schwindung eine ideale Spritzgussformmasse. 
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Tabelle 2: Bei den Verschleißuntersuchungen eingesetzte metallische Werkstoffe.  
Werkstoffgruppe Werkstoff-  Nr. DIN-Bezeichnung 
Behandlung 
der 
Randschicht
Legierungsbestandteile 
(Gew.%) 
Werkzeugstahl 1.2379 X155CrVMo12-1 durchgehärtet C (1.55), Si(0.3), V (1.0), Cr 
(12.0) Mn (0.3), Fe (84.6), 
Mo (0.75),  
Schnellarbeitsstahl 1.3343 S 6-5-2 durchgehärtet C (0.9), Si(0.3), V(1.9), 
Cr(4.2) Mn(0.3), Fe (80.9), 
Mo(5.0), W(6.4) 
Nitrierstahl 1.8519 31 CrMoV 9 ionitriert C (0.31), Si (0.2), V (0.2), Cr 
(2.5), Mn (0.6), Fe (95.8),  
Mo (0.2),  
Nitrierstahl 1.8550 34 CrAlNi 7 ionitriert C (0.34), Al (1.0), Si (0.2), Cr 
(1.75), Mn (0.5), Fe (94.8),  
Ni (1.0), Mo (0.2),  
 
Tabelle 3: Untersuchte Ringpaarungen. 
 
Innenring (IR) Außenring (AR) 
1.3343 geh 1.8519 ion 
1.8519 ion 1.3343 geh 
1.8550 ion 1.3343 geh 
1.2379 geh 1.8550 ion 
1.8519 ion 1.8550 ion 
1.2379 geh 1.3343 geh 
 
Die Formmasse PE-LD, das als Standardmaterial bei der Untersuchung des adhäsiven 
Verschleißes am RST eingesetzt wird, sollte als Referenzmaterial dienen. Eine Übersicht der 
spezifischen Daten der Kunststoffformmassen gibt Tabelle 4. 
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Tabelle 4: Für die Verschleißuntersuchungen eingesetzten Kunststoffformmassen. 
Formmasse Tverarb. [°C] Firmenbezeichnung Hersteller 
PS 200 PS 143 E BASF 
LD-PE 205 Lupolen 1810 D BASF 
 
3.3 Untersuchung der Probekörper 
Bei den Untersuchungen mit dem Ringspalt-Tribometer werden die Auswirkungen der 
Verschleißvorgänge üblicherweise durch Begutachtung und Analyse der tribologisch 
beanspruchten Probekörper ermittelt. Dabei findet ein Vergleich zwischen Anfangs- und 
Endzustand statt. Der Zeitpunkt des Entstehens von Oberflächenveränderungen und 
Materialverlust kann mittels Schallemissionsanalyse bestimmt werden. 
 
3.3.1 Reinigung der metallischen Probekörper 
Die Probekörper wurden nach dem Verschleißversuch ausgebaut und die anhaftende 
Schmelze, die sich noch im plastischen Zustand befand, vorsichtig mit einem Holzspatel 
entfernt. Anschliessend wurden die Probekörper im heißen Zustand mit einem trockenen, 
fusselfreien Tuch gereinigt. Die anhaftenden Polymerreste lassen sich im erhitzten Zustand 
leicht mit einem Hartholzstab, weichen Tüchern und organischen Lösungsmitteln wie Aceton 
entfernen. 
Zur Kontrolle wurden die Probekörper generell unter einem Auflichtmikroskop nach 
Rückständen der Kunststoffschmelze auf der Oberfläche untersucht. Anschliessend wurden 
die Probekörper im Exsikkator gelagert. 
 
3.3.2 Wägung 
Von allen Probekörpern (Innenring/Aussenring) wurde das Ausgangsgewicht mittels einer 
Sartorius Feinmesswaage, Typ Research R 160 P D1, mit einer Messgenauigkeit von 0,01 mg 
bestimmt. Alle Messungen wurden fünfmal wiederholt und das arithmetische Mittel daraus 
gebildet. Nach der durchgeführten Verschleißuntersuchung wurden die Proben erneut 
gewogen. 
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3.3.3 Lichtmikroskopie 
Die Verschleißpartikel und -proben wurden in einem Lichtmikroskop „Askania RMA 5“ bei 
verschiedenen Vergrößerungen (50 - 1000 fach) untersucht. Durch eine spezielle 
Probekörperhalterung sowie einem PC-gesteuerten Kreuztisch als Positionierhilfe ist es bei 
der Lichtmikroskopie möglich, dieselbe Position vor und nach dem Versuch reproduzierbar 
(auf 1 µm) anzusteuern, um vergleichende Bilder zu erhalten.  
Bei den lichtmikroskopischen Untersuchungen spielt die Schichtdicke der Kunststoffmatrix 
um ein Verschleißpartikel die entscheidende Rolle (Brechungsgesetz) für die Einstellung der 
maximalen Vergrößerung. Dies bedeutet, dass nur Verschleißpartikel, die von einer Polymer-
Schicht bis zu 200 µm abgedeckt waren, mit den üblichen Vergrößerungen (200-1000 fach) 
untersucht werden konnten.  
 
3.4 Analyse der Verschleißpartikel 
3.4.1 Auflösen des Extrudats und Filtration 
Um einen ersten Eindruck über den Gesamtverschleiß und den Verschleißverlauf eines RST-
Versuchs zu erhalten, kann das komplette Kunststoffband mit dem Auge begutachtet werden. 
Sollen dagegen weitergehende Untersuchungen (Partikelanalyse) durchgeführt werden, sind 
dem Extrudat Proben zu entnehmen. Über den gemessenen Vorschub des Walzenabzugs ist 
eine Zuordnung von Bandstelle und Versuchszeitpunkt auch nach Beendigung der 
Verschleißversuche möglich.  
Aus den hergestellten Polymerbändern wurden für die Partikelanalyse Proben mit einer Größe 
von 25 x 25 mm2 herausgetrennt. Trotz der Transparenz des PS war eine direkte 
lichtmikroskopische Untersuchung und Partikelgrößenbestimmung nur selten möglich. Das 
Band war entweder zu dick, wies nicht immer eine glatte Oberfläche auf und enthielt zudem 
noch Lufteinschlüsse. Deshalb mussten die Proben zunächst präpariert werden. 
Als geeignete Präparationsmethode hat sich in der Vergangenheit das Auflösen der 
Kunststoffmatrix erwiesen /74/. Dieses Verfahren ist mit geringem experimentellem Aufwand 
verbunden und ermöglicht eine vollständige Isolierung der metallischen Verschleißpartikel. 
Es ist zu beachten, dass einige Kunststoffsorten gegen bestimmte Lösungsmittel chemisch 
beständig sind /83/. Zum Auflösen der Kunststoff-Matrix mußte zunächst ein Lösungsmittel 
gefunden werden, das in Bezug auf Toxizität, Siedetemperatur und Preis für eine 
Routinepräparation geeignet ist. Für PE /84/ stellte sich Xylol, für PS stellte THF als 
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Lösungsmittel mit den günstigsten Eigenschaften (geringe Lösungsdauer und 
Lösungsmittelmenge) heraus. 
Die entnommenen PS-Probestücke wurden zerkleinert und in einen Schlifferlenmeyerkolben 
mit ca. 30 ml THF versetzt. Nach 6 bis 8 Stunden war die Kunststoffmatrix vollständig 
aufgelöst. Die Verschleißpartikel befanden sich am Gefäßboden. Durch Filtration der 
Suspension über einer Glasfritte mit eingelegtem Filterpapier wurden sie schließlich separiert. 
Mehrmaliges Nachspülen mit THF sollte sicherstellen, dass sämtliche Metallpartikel der 
Probe erfasst wurden.  
Während die kleineren Partikel (p < 40 µm) in der Oberflächenstruktur des Filterpapiers 
gebunden waren, konnten die größeren mit einem feinen Pinsel entfernt werden. Mit 
handelsüblichen transparenten Klebestreifen wurden die losen Partikel auf Objektträger 
fixiert. Diese wurden anschliessend in einen evakuierbaren Exsikkator gegeben wurde, um 
weitere Kontaminationen der Partikel mit Staub- und Schmutzteilchen der Umgebung zu 
vermeiden. 
 
3.4.2 Direkte mechanische Präparation aus der Matrix 
Die an der Oberfläche der PE- und PS-Proben sichtbaren größeren Verschleißpartikel konnten 
mit Hilfe eines Mikrotoms herauspräpariert werden. Dabei war es nicht zu vermeiden, dass 
eine dünne Schicht des Polymers (∼100µm) auf den Verschleißpartikeln anhaften blieb. Bei 
einer erheblichen Polymerfilmschicht auf den Proben (~500µm) waren die Verschleißpartikel 
nicht für die Analyse mit dem REM oder ESMA geeignet, weil durch die Streuung an der 
Polymerschicht eine elektronenmikroskopische Untersuchungen nicht möglich war. 
 
3.4.3 Direkte Analyse der Partikel in der Matrix 
Aufgrund der Transparenz des Polystyrols konnten einige Verschleißpartikel direkt in der 
Kunststoffmatrix mittels Lichtmikroskopie untersucht werden.  
Im Rahmen der Verschleißpartikelanalyse wurde zunächst das gesamte Polystyrolband 
kontrolliert. Die Sichtprobe diente der Klärung folgender Fragen: 
• Welche Partikel sind im Extrudat erkennbar (Größe, Farbe und Form)? 
• Können metallische Verschleißpartikel von anderen im Extrudat enthaltenen Partikeln 
unterschieden werden? 
• Welche Änderungen bezüglich Partikelanzahl und Partikelart ergeben sich im 
zeitlichen Verlauf des Verschleißversuchs? 
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Für die lichtmikroskopischen Untersuchungen wurden ausschließlich die präparierten Proben 
herangezogen. Die Untersuchung der auf Objektträgern fixierten Partikel erfolgte mit einem 
Mikroskop der Firma Olympus (Modell BX50) mit Durchlicht bei 12,5-facher Vergrößerung 
und angeschlossener Kamera der Firma JAI (Modell CV-M1). Die Kamera ist direkt mit 
einem Rechner verbunden und ermöglicht eine sofortige Bildanalyse. Die kleineren Partikel, 
die sich auf dem Rundfilter befanden, konnten nur mit Auflicht untersucht werden. Aus 
diesem Grund kam ein Mikroskop der Firma Omeca (Typ RMA5) zum Einsatz. Bei 20-facher 
Vergrößerung wurden mittels Kamera JAI CV-M10 und Software zur Bilderfassung (Global 
Lab Image/2 der Firma Data Translation) zunächst Aufnahmen der Verschleißpartikel 
gemacht. Diese konnten später mit der Bildanalysesoftware untersucht werden. 
Die Bildanalyse wurde mit dem Programm Image-Pro Plus der Firma Media Cybernetics 
durchgeführt. Das Programm erfasst Bilder per Videokamera, bearbeitet erfasste oder 
gespeicherte Bilder, zählt Objekte und vermisst diese. Zusätzlich besteht die Möglichkeit, die 
Objekte anhand ihrer Farbe oder ihrer Maße zu sortieren und zu klassifizieren. Die ermittelten 
Daten werden in Tabellen dargestellt und können mit Hilfe von Diagrammen und 
Histogrammen veranschaulicht werden. Des weiteren stehen diverse statistische Funktionen 
zur Verfügung. Als sehr praktisch erwies sich, dass eine Übertragung der Daten in andere 
Anwendungen wie z. B. Tabellenkalkulationsprogramme möglich ist. 
Das Bildanalyseprogramm Image-Pro Plus unterscheidet zu erfassende Objekte und 
Hintergrund anhand der Helligkeit oder der Farben. Es musste der Intensitätsbereich so 
festgelegt werden, dass die dunklen Verschleißpartikel als Objekte erkannt wurden. Dabei 
kam es zu Schwierigkeiten, da auf den Schwarz-Weiß-Aufnahmen einige Partikel eine 
geringere Intensität als Verschmutzungen auf den Objektträgern bzw. Teile der 
Filteroberflächen besaßen. Der dunkle Bereich wurde letztlich relativ enggefasst, was zur 
Nicht-Berücksichtigung der helleren Partikel führte, anderseits wurden aber ausschließlich 
Partikel erfasst. 
Zum Teil lagen die Partikel sehr eng beieinander. Damit die Software sie dennoch als 
Einzelpartikel erkennen konnte, war es notwendig, Trennlinien zu ziehen. Nach der 
automatischen Erfassung und Zählung bestand die Möglichkeit, einzelne Objekte, die 
offensichtlich keine Verschleißpartikel darstellten, zu löschen. 
Bevor das Analyseprogramm die erfassten Objekte vermessen kann, muss die Kalibration 
erfolgen. Diese erlaubt die Umrechnung der Bildpixel in herkömmliche Maßeinheiten wie 
z.B. Mikrometer (µm). Zur Charakterisierung von Objekten stellt Image-Pro Plus eine 
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Vielzahl von Längenmaßen und Volumenmaßen sowie Verhältniszahlen zur Verfügung. Die 
folgende Aufstellung zeigt lediglich eine Auswahl. 
 
Diameter (max) größter Durchmesser; längste Linie zwischen 2 Punkten der 
    Außenlinie durch den Schwerpunkt 
 
Diameter (min) kleinster Durchmesser; kürzeste Linie zwischen 2 Punkten der 
    Außenlinie durch den Schwerpunkt 
 
Diameter (mean) durchschnittlicher Durchmesser; durchschnittliche Länge der  
Linien zwischen 2 Punkten der Außenlinie durch den Schwerpunkt 
(gemessen in 2°-Intervallen) 
 
Feret Diameter (max) größter Durchmesser; größter Abstand zwischen 2 parallelen 
Tangenten 
Feret Diameter (min) kleinster Durchmesser; kleinster Abstand zwischen 2 parallelen 
Tangenten 
 
Feret Diameter (mean) durchschnittlicher Durchmesser; durchschnittlicher Abstand zwischen 
2 parallelen Tangenten 
 
Radius (max)  maximale Entfernung zwischen Schwerpunkt und Außenlinie 
 
Radius (min)  minimale Entfernung zwischen Schwerpunkt und Außenlinie 
 
Radius Ratio  Verhältnis zwischen maximalem und minimalem Radius 
 
Axis (major) Länge der großen Achse der Ellipse mit gleicher Fläche wie das 
Objekt (äquivalente Ellipse) 
 
Axis (minor) Länge der kleinen Achse der Ellipse mit gleicher Fläche wie das 
Objekt (äquivalente Ellipse) 
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Aspect Verhältnis zwischen Länge der großen Achse und Länge der  
kleinen Achse der Ellipse mit gleicher Fläche wie das Objekt 
(äquivalente Ellipse) 
 
Perimeter  Umfang; Länge der Außenlinie 
 
Perimeter (convex) Länge einer konvexen Außenlinie 
 
Perimeter (ellipse) Länge der Außenlinie der Ellipse mit gleicher Fläche wie das 
Objekt (äquivalente Ellipse) 
 
Perimeter Ratio Verhältnis zwischen Länge einer konvexen Außenlinie und Umfang 
 
Size (length) Länge; Abstand zwischen 2 parallelen Tangenten entlang der größten 
Achse 
 
Size (width) Breite; Abstand zwischen 2 parallelen Tangenten entlang der kleinsten 
Achse 
 
Box Height Höhe des Rechtecks, welches das Objekt eingrenzt 
 
Box Width  Breite des Rechtecks, welches das Objekt eingrenzt 
Area:    Fläche 
 
Area/Box Verhältnis zwischen Objektfläche und Fläche des eingrenzenden 
Rechtecks 
 
Per-Area  Verhältnis zwischen Objektfläche und Fläche des gesamten  
Bildes 
 
Bei regelmäßig geformten Objekten ist eindeutig, was unter dem Begriff Größe zu verstehen 
ist. Die Größe von kreisförmigen Objekten wird mit dem Durchmesser beschrieben, die von 
rechteckigen in der Regel mit der Länge einer Kante. Im Gegensatz dazu muss die Größe von 
unregelmäßig geformten Objekten wie Verschleißpartikeln zunächst definiert werden /85/.  
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Bei Verschleißuntersuchungen interessiert oftmals die Höhe des Materialverlusts und somit 
die Masse oder das Volumen der Verschleißpartikel, weniger die konkrete Form. Da im 
Bereich der Bildanalyse lediglich mit 2-dimensionalen Abbildungen der Partikel gearbeitet 
werden kann, wäre demnach die Fläche das geeignete Maß zur Charakterisierung der Größe. 
Normalerweise erfolgt die Angabe von Partikelgrößen jedoch mittels 1-dimensionaler Maße. 
Aus diesem Grund findet häufig eine Umrechnung der ermittelten Partikelfläche in den 
Durchmesser der äquivalenten Kreisfläche statt. Eine äquivalente Kreisfläche hat den 
gleichen Flächeninhalt wie das Partikel (Abb. 9) /57/. In dieser Arbeit wird die Größe der 
Verschleißpartikel stets mit dem Durchmesser der äquivalenten Kreisfläche (Kurzzeichen 
Däq) beschrieben.  
 
 
 
Abb. 9: Durchmesser der äquivalenten Kreisfläche (Däq) 
 
Da das Programm Image-Pro Plus dieses Maß nicht bereitstellt, wurde der Durchmesser Däq 
anhand folgender Formel ermittelt: 
Gl. 3-1   Däq = π
F*4    (F = Fläche) 
 
Neben der benötigten Fläche wurden zur näheren Charakterisierung der Verschleißpartikel 
folgende Maße bestimmt: durchschnittlicher Durchmesser, Breite und Länge sowie Umfang. 
Im Anschluss erfolgte die Übertragung der Daten in ein Tabellenkalkulationsprogramm. 
Dieser Schritt war aus zwei Gründen nötig. Erstens war die Berechnung des Durchmessers 
der äquivalenten Kreisfläche notwendig. Zweitens mussten die Daten sämtlicher Partikel 
einer Probe gesammelt werden. Demnach waren eine Vielzahl von Aufnahmen zu 
analysieren. Image-Pro plus kann allerdings nur Objekte einer Aufnahme sortieren und 
klassifizieren.  
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Im Tabellenkalkulationsprogramm wurden die Verschleißpartikel zunächst anhand ihrer 
Größe sortiert und in Klassen eingeteilt. Danach folgte die Bestimmung der 
Größenverteilung. 
 
3.4.4 Partikelarten 
Bereits bei der Sichtprobe des Polystyrolbands wurde deutlich, dass sich die Partikel 
hinsichtlich charakteristischer Merkmale, wie z. B. Größe und Form, erheblich voneinander 
unterscheiden. Die ohne Hilfsmittel erkennbaren Partikel sind bis zu 1 mm groß und weisen 
verschiedene Formen auf. So sind einige rund, andere können als länglich bzw. eckig 
beschrieben werden .  
 
Abb. 10: Eckige metallische Partikel        
     a: (Däq = 411µm, Länge = 625µm, Breite = 292µm, Umfang = 1653µm, 
     b: Däq = 740µm, Länge = 1047µm, Breite = 664µm, Umfang = 2795µm) 
 
 
 
 
 
    250µm 
a 
b 
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Abb. 11: Rundes metallisches Partikel            
(Däq = 339µm, Länge = 361µm, Breite = 323µm, Umfang = 1159µm) 
 
Während die größeren Partikel vom Rundfilter getrennt und auf Objektträger fixiert werden 
konnten, befanden sich die Partikel mit einem Durchmesser von weniger als 40 µm in der 
Oberflächenstruktur des Filterpapiers. Generell wurden nur Partikel mit einer Mindestgröße 
von 4 µm berücksichtigt. Das Bildanalyseprogramm Image-Pro Plus kann kleinere Objekte 
erfassen, eine eindeutige Unterscheidung zwischen Partikel und sonstigen dunklen Stellen, 
wie z. B. Verschmutzungen der Papieroberfläche, war allerdings nicht möglich.  
Bei den größeren, ohne Hilfsmittel erkennbaren dunkleren Stellen auf dem Filterpapier 
handelte es sich um Anhäufungen von kleinen Partikeln, um sogenannte Agglomerate     
(Abb. 12). Die Partikel sind von unaufgelöster Kunststoff-Formmasse umgeben, was dazu 
führt, dass die Agglomerate eine deutliche Begrenzungslinie erhalten.  
 
Im Rahmen der Partikelanalyse muss eine Unterscheidung zwischen metallischen 
Verschleißpartikeln und sonstigen Partikeln erfolgen. Im Gegensatz zur Qualitätskontrolle, 
bei der sämtliche Inhomogenitäten im Extrudat, so z. B. auch Luftblasen und 
Verschmutzungen, festgestellt werden müssen, interessieren bei Verschleißuntersuchungen 
nur die metallischen Verschleißpartikel. 
Schon bei der Begutachtung des Polystyrolbands zeigte sich, dass viele helle und glasartige 
Partikel im Extrudat enthalten sind, bei denen es sich nicht um metallische Verschleißpartikel 
handelten. Hierbei wurden Oxidationsgele, Kunststoff-Abbauprodukte oder 
Reaktionsprodukte zwischen Metall und Kunststoff gefunden /74/. Ein goldfarbenes, 
glasartiges Partikel ist in Abb. 13 dargestellt. 
 
 
    250µm 
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Abb. 12: Anhäufung von kleineren Partikeln (98 erfasste Partikel, Däq: 4 - 24 µm) 
 
 
Abb. 13: Goldene, glasartige Partikel             
Däq = 1247µm, Länge = 2718µm, Breite = 623µm, Umfang = 5942µm) 
 
    100µm 
 
    250µm 
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Trotz des 6- bis 8-stündigen Lösungsprozesses waren nach der Filtration noch Polymerreste 
zu finden. Diese sehr hellen, unregelmäßig geformten Partikel konnten aber ohne größere 
Schwierigkeiten von den metallischen Verschleißpartikeln unterschieden werden. Abb. 14 
zeigt einen Partikel aus Polystyrol. 
 
Abb. 14: Polystyrolpartikel 
 
Bei den entnommenen Proben wurden mit Hilfe des Bildanalysesystems Verschleißpartikel 
mit einer Größe von 4 µm bis 1,04 mm erfasst. Die größeren Partikel können auch als 
metallische Ausbrüche bezeichnet werden.  
Aufgrund der charakteristischen Form der gefundenen Partikel ist davon auszugehen, dass bei 
dieser Versuchsreihe die Abrasion eine untergeordnete Rolle spielte. Als vorherrschender 
Verschleißmechanismus trat vielmehr die Adhäsion auf, wobei für die Entstehung der 
Verschleißpartikel letztendlich die Oberflächenzerrüttung verantwortlich war. 
Unter den metallischen Verschleißpartikeln befanden sich einige gelbe bis rötliche Partikel 
(Abb. 15). Hierbei handelt es sich um ein Messingpartikel, das mit hoher Wahrscheinlichkeit 
aus der Dichtbuchse stammt.  
 
 
    250µm 
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Abb. 15: Messingpartikel  
(Däq = 802µm, Länge = 1299µm, Breite = 602µm, Umfang = 3143µm) 
 
Nach Begutachtung der hergestellten Formmassenbänder konnte hinsichtlich des zeitlichen 
Verschleißverlaufs lediglich festgestellt werden, dass die Anzahl der ohne Hilfsmittel 
erkennbaren Verschleißpartikel ab dem Zeitpunkt der Blockade (Fressen) der 
Modellprüfapparatur drastisch zunahm und erst nach einem mehrminütigen Spülprozess bei 
abgeschaltetem Tribometerantrieb wieder abnahm.  
Ansonsten war weder eine deutliche Zunahme wegen der stetigen Erhöhung der Anpresskraft 
noch eine zwischenzeitliche Abnahme aufgrund des erfolgten Einlaufens der Ringpaarung 
erkennbar. Die größeren Partikel traten nur vereinzelt und unregelmäßig auf. Die örtliche und 
somit auch zeitliche Verteilung scheint eher stochastisch zu sein und lässt sich weniger auf 
eine Veränderung der tribologischen Beanspruchung zurückführen. 
 
3.4.5 Partikelgrößenverteilung 
Um den Einfluss der Normalkraft auf die Partikelgröße und Partikelgrößenverteilung zu 
bestimmen, mussten den in den RST-Versuchen hergestellten Polystyrolbändern mehrere 
Proben entnommen werden. Die erste Probenentnahme sollte bei einem Kraftwert erfolgen, 
bei dem die Probekörper noch von einem tragfähigen Schmelzefilm getrennt waren und kein 
direkter Metall-Metall-Kontakt vorlag. Nach Betrachtung der einzelnen Schallemissions-
verläufe wurde diese Probe einheitlich bei einer wirkenden Anpresskraft von 400 N 
entnommen. Weitere Entnahmestellen befanden sich bei 1000 N, 2000 N sowie bei der Kraft, 
bei der die Kaltverschweißungen so stark zunahmen, dass es zur Blockade des Antriebs und 
zum Versuchsabbruch kam. Mit Hilfe des gemessenen Vorschubs des Walzenabzugs konnte 
 
    250µm 
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für jeden Versuchszeitpunkt und für jeden Punkt des Kraftverlaufs die zugehörige Bandstelle 
ermittelt werden. 
Zusätzlich erfolgte eine Probenentnahme nach Abschalten des Tribometerantriebs und 
Rücknahme der Anpresskraft, also beim Spülprozess ohne Relativbewegung der Probekörper.  
Da bei der Wahl der Entnahmestellen ein gewisser Spielraum vorhanden war, wurden die 
25 x 25 mm2 großen Stücke dort herausgetrennt, wo viele Partikel optisch zu erkennen waren. 
Bei den meisten Proben lag die Anzahl der Verschleißpartikel in einem Bereich von 30 bis 
400. Auch die Proben, die in Experimenten bei 400 N erhalten wurden, enthielten eine 
geringe Anzahl von Partikeln. 
Die erfassten Verschleißpartikel wurden auf Grund ihrer Größen in 8 Klassen eingeteilt 
(Tabelle 5). Bei der Klassenbildung musste beachtet werden, dass einerseits die 
Klassenhäufigkeiten trotz der ungleichmäßigen Verteilung der Partikelgrößen innerhalb des 
Variationsbereichs nicht allzu stark voneinander abweichen und anderseits die Form der 
Verteilung ersichtlich wird.  
Tabelle 5: Klasseneinteilung der gefundenen metallischen Partikel 
Klasse Größe Däq Klassenbreite 
Nr.  [µm] [µm] 
1  4  bis  6     3 
2  7  bis 9   3 
3  10  bis 12    3 
4  13  bis 15    3 
5  16  bis 24    9 
6  25  bis 49  25 
7  50  bis 99 50 
8  über 100 offene Randklasse 
 
Mittels der absoluten und relativen Klassenhäufigkeiten konnte für jede Probe eine 
Partikelgrößenverteilung angegeben werden. Zwischen den einzelnen Verteilungen der 
jeweiligen Entnahmestellen eines Versuchs bestehen nur geringe Unterschiede. Größere 
Abweichungen zeigen sich nur bei Proben mit wenigen Verschleißpartikeln und resultieren 
aus dem zu geringen Stichprobenumfang, und sind somit stochastisch bedingt.  
Um die charakteristische Form der Partikelgrößenverteilung besser zum Ausdruck zu bringen, 
wurde exemplarisch bei einer Probe die Anzahl der Klassen deutlich erhöht, d.h. Reduzierung 
der Klassenbreiten von 3 auf 1 µm verringert. Hierfür bot sich die Probe an, die beim 
Reproduzierversuch mit der Ringpaarung IR: 1.3343 / AR: 1.8519 bei einer Anpresskraft von 
2000 N entnommen wurde, da sie mit Abstand die meisten metallischen Verschleißpartikel 
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enthielt. Dies verhinderte, dass schmalere Klassen gering oder gar nicht besetzt sind. Im 
Bereich zwischen 4 und 25 µm wurden Klassen mit einer Breite von nur jeweils 1 µm 
gebildet. Für die restlichen Partikel entstand eine Klasse von 25 bis 50 µm, größere Partikel 
waren in dieser Probe nicht vorhanden. Im Gegensatz zu der Darstellung in Abb. 17 wird die 
Form der Partikelgrößenverteilung in Abb. 16 nicht durch unterschiedliche Klassenbreiten 
verzerrt. Lediglich die letzte Klasse weist eine abweichende Breite auf, wobei auch hier zu 
berücksichtigen ist, dass die zugehörige Säule dennoch die gleiche Breite besitzt. 
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Abb. 16: Partikelgrößenverteilung / absolute Häufigkeiten   
(IR: 1.3343 / AR: 1.8519 , Anpresskraft: 2000 N) 
 
Aus der Auswertung der einzelnen Versuche konnte festgestellt werden, dass offensichtlich 
weder die Wahl der Werkstoffpaarung noch die Höhe der Anpresskraft einen signifikanten 
Einfluss auf die Partikelgröße und die Partikelgrößenverteilung haben.  
Die Ähnlichkeit der einzelnen Partikelgrößenverteilungen wird am Beispiel des Versuchs mit 
der Ringpaarung IR: 1.3343 / AR: 1.8519 deutlich. Die für die jeweiligen Entnahmestellen 
separat bestimmten Klassenhäufigkeiten liegen eng beieinander und weichen auch von denen, 
die für sämtliche Proben zusammen ermittelt wurden, nur geringfügig ab (Tabelle 6). 
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Tabelle 6: Partikelgrößenverteilung / relative Häufigkeiten in Prozent  
(IR: 1.3343 / AR: 1.8519 ) 
  Anzahl  Partikelgröße (µm)  
Probe der 4-6    7-9 10-12 13-15 16-24 25-49 50-99 >100
  Partikel    
  400 N 42 38,1 23,8 11,9 14,3 7,1 2,4 0,0 2,4
1000 N 277 33,2 24,9 15,9 10,1 11,9 3,2 0,0 0,7
2000 N 1532 35,6 26,3 16,4 9,3 9,9 2,3 0,0 0,0
2390 N 525 38,7 25,3 16,8 9,9 8,0 0,6 0,4 0,4
nach Abbruch 174 35,1 24,7 16,7 12,1 8,0 2,3 0,0 1,1
zum Vergleich:                   
alle Proben 5898 36,3 25,4 15,6 8,7 8,5 1,8 1,5 2,2
 
Da kein Zusammenhang zwischen den Anpresskraft und der Partikelgrößenverteilung 
gefunden wurde, wurde die Größenverteilung für alle erfassten Verschleißpartikel graphisch 
aufgetragen. Infolge des höheren Stichprobenumfangs hat diese Verteilung eine größere 
Genauigkeit und nähert sich stärker der wahren Größenverteilung an. Sie ist in Abb. 17 in 
Form von relativen Häufigkeiten dargestellt. Zu beachten ist, dass sich die Säulenbreiten nicht 
proportional zu den Klassenbreiten verhalten, da sämtliche Säulen im Diagramm gleich breit 
sind, obwohl lediglich die ersten vier Klassen eine identische Klassenbreite aufweisen.  
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Abb. 17: Partikelgrößenverteilung / relative Häufigkeiten (alle Proben) 
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3.4.6 Quantitative Verschleißpartikelanalyse 
Im Rahmen dieser Arbeit wurde geprüft, ob eine quantitative Bewertung des Verschleißes 
mittels lichtmikroskopischer Analyse von Verschleißpartikeln möglich ist. 
Die einfachste Möglichkeit einer quantitativen Analyse stellt die Partikelzählung dar. Dabei 
soll die Größe der einzelnen Partikel keine Rolle spielen, es wird lediglich die Anzahl der 
erfassten Verschleißpartikel einer Stichprobe ermittelt. Wegen der Nicht-Berücksichtigung 
der zum Teil sehr deutlichen Größenunterschiede liefert dieses Verfahren aber kaum 
zufriedenstellende Ergebnisse für eine quantitative Bewertung. 
Zur korrekten Bestimmung der Verschleißhöhe müssten die Volumina oder Massen der 
Verschleißpartikel bestimmt werden. Mittels Lichtmikroskopie, Kamera und Bildanalyse-
software können aber nur die projizierten Flächen untersucht werden. Das geeignetste Maß 
zur Beschreibung der Partikelgröße ist deshalb der Flächeninhalt. Die Gesamtfläche der 
Verschleißpartikel einer Stichprobe kann näherungsweise zur Bewertung des Verschleißes 
herangezogen werden. Die ermittelten Werte für die Stichproben (Volumen: 600 mm3) lagen 
in einem Bereich von 0,017 mm² bis 3,08 mm². Hierbei muss beachtet werden, dass der Wert 
allein keine Aussagekraft hat und sich keine bezogenen Größen wie die 
Verschleißgeschwindigkeit (Materialverlust pro Zeit) oder die Konzentration (Massen- bzw. 
Volumenverhältnis Verschleißpartikel zu Extrudat) berechnen lassen. Es können lediglich 
Vergleiche angestellt werden. 
Im Rahmen der Probekörperuntersuchung wurden bei den einzelnen RST-Versuche bereits 
hinsichtlich der Verschleißhöhe Unterschiede festgestellt. Es ist bekannt, dass der Verschleiß 
mit zunehmender Anpresskraft ansteigt /97/. Beim Vergleich dieser Untersuchungsergebnisse 
bzw. Kenntnisse mit den Ergebnissen der Verschleißpartikelanalyse in Form der 
Gesamtfläche der Partikel einer Stichprobe war keine Korrelation erkennbar. Verantwortlich 
für den fehlenden Zusammenhang dürfte die Ungenauigkeit infolge der nur zwei-
dimensionalen Analyse, der zu geringe Stichprobenumfang, die heterogene Partikelverteilung 
sowie der Fehler bei der Extrapolation einzelner Stichproben auf den Gesamtverschleiß. 
Wegen der heterogene Verteilung der Verschleißpartikel im Extrudat, besonders der größeren 
Partikel, müsste die Größe der Stichproben um ein Vielfaches erhöht werden. Dadurch würde 
allerdings der Zeitaufwand deutlich zunehmen und ein krasses Missverhältnis zum Nutzen 
entstehen. Aus diesen Gründen ist eine quantitative Bewertung des Verschleißes mittels 
Entnahme von Extrudatproben und anschliessender lichtmikroskopischer Untersuchung der 
Verschleißpartikel sinnvoll. 
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3.5 Diskussion 
Die Untersuchung der im Ringspalt-Tribometer gebildeten Verschleißpartikel wurden mittels 
Lichtmikroskopie und gekoppelter Bildanalyse durchgeführt. Dabei wurde eine Vielzahl 
unterschiedlicher Partikel in der Formmasse der Verschleißversuche identifiziert. Neben 
metallischen Verschleißpartikeln wurden vor allem auch von der Formmasse stammende Gel- 
und Rußpartikel (Zersetzungsprodukte) gefunden. 
Die Bestimmung der Partikelgrößenverteilung in den untersuchten Analyseproben stellte eine 
Möglichkeit dar, mit einfachen Mitteln eine qualitative Verschleißanalysen durchzuführen.  
Da im Rahmen der Partikelanalyse nur Verschleißpartikel mit einer Mindestgröße von ≥ 4 µm 
erfasst werden konnten, fehlen Informationen über die Häufigkeiten der noch kleineren 
Partikel. Aus diesem Grunde kann diese empirischen Verteilungen nicht durch eine 
theoretische Verteilung approximiert werden.  
Die Partikelgrößen unterliegen einer asymmetrischen Verteilung. Es bleibt offen, ob die 
maximale Häufigkeit im Bereich 4 bis 5 µm oder darunter liegt. Mehr als drei Viertel der 
ausgewerteten Verschleißpartikel haben eine Größe von 4 bis 13 µm. Auch bei früheren 
Untersuchungen /74/ lag die Mehrheit der Partikel in diesem Größenbereich.  
Es besteht ein Zusammenhang zwischen der Größe der entstandenen Verschleißpartikel und 
der Größe der Mikrokontaktflächen. Aufgrund der Oberflächenrauhigkeiten berühren sich die 
Probekörper nur in Mikrokontakten, die zeitlich und örtlich innerhalb der nominellen 
Kontaktfläche statistisch verteilt sind. Dort treten infolge der Gleitreibung kurzzeitige 
Temperaturerhöhungen, sogenannte Blitztemperaturen, auf, weshalb die Mikrokontakte auch 
als „hot spots“ bezeichnet werden. Da die Mehrzahl der gefundenen Verschleißpartikel 
ebenso wie die Mikrokontaktflächen einen Durchmesser von nur wenigen µm haben, kann 
vermutet werden, dass sich der Materialverlust in den meisten Fällen, im stationären 
Verschleißzustand, auf die mikroskopischen Kontaktflächen beschränkt /20/. 
Über die Belegung der untersuchten Filterfläche mit Verschleißpartikeln wurde versucht, die 
Partikelmasse der Analysenprobe zu berechnen. Da die Ausdehnung der einzelnen 
Verschleißpartikel in der 3. Dimension nicht bestimmt werden konnte, wurde der 
Analysefehler dieses Verfahrens durch Berechnung der Partikelmasse mit jeweils einer 
mittleren Partikeldicke von 1 - 4 µm abgeschätzt. Zwischen beiden Verfahren (quantitative 
Partikelmassenbestimmung und Wägung) bestand allerdings keine Übereinstimmung der 
Messwerte. Die mit der Lichtmikroskopie ermittelten Messwerte lagen im Mittel weit unter 
denen der Wägung.  
  
53
Aus dem Vergleich der Ergebnisse folgt, dass mit der Lichtmikroskopie alleine keine 
quantitative Verschleißanalyse im eigentlichen Sinne, sondern als semiquantitatives 
Verfahren nur eine Abschätzung der Größenordnung des Verschleißmaßes bzw. zum 
Verschleißstatus einer Apparatur möglich ist.  
 
  
54
4 Röntgenfluoreszenzanalyse (RFA) 
4.1 Grundlagen 
Bestrahlt man Materie mit Teilchen (Elektronen, Protonen, Deuteronen oder schweren Ionen) 
oder elektromagnetischer (Röntgen- oder Gamma-) Strahlung ausreichend hoher Energie, so 
wird diese zur Aussendung von charakteristischer Röntgenstrahlung angeregt.  
Reicht die Energie der anregenden Strahlung aus, um Elektronen aus inneren 
Elektronenschalen (K-, L-, M-Schale) herauszuschlagen, so entstehen Elektronenlücken. Um 
in den energetisch günstigeren Ausgangszustand zu gelangen, werden die Lücken mit 
Elektronen aus äußeren Elektronenschalen wieder gefüllt. Dabei kommt es zur Emission der 
überschüssigen Energie in Form von charakteristischer Röntgenstrahlung. Das so entstehende 
charakteristische Linienspektrum besteht aus Serien diskreter Röntgenlinien. Die 
verschiedenen Serien werden nach den Schalen benannt, in denen die primären 
Elektronenlücken erzeugt wurden (K-, L-, M-Serie). Abb. 18 zeigt eine schematische 
Darstellung dieser Zusammenhänge.  
Die Energie der charakteristischen Röntgenlinie ist spezifisch für das Element, dessen Atome 
die Röntgenstrahlung emittieren. Für die Kα-Linien gilt nach dem Moseleyschen Gesetz: 
Gl. 4-1   E = k * (Z-σ) 2    
 
Abb. 18: Prinzip der Anregung von Röntgenstrahlung /86/. 
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E ist dabei die Energie der emittierten Röntgenstrahlung, k eine Proportionalitätskonstante, Z 
ist die Ordnungszahl des Elementes und σ die Abschirmkonstante. Die Identifizierung der in 
einer Probe enthaltenen Elemente wird über die Energie der emittierten Röntgenstrahlung 
durchgeführt. Die Konzentration eines enthaltenen Elementes wird über die Intensität der 
registrierten Röntgenlinien bestimmt.  
 
4.2 Anregung 
Für den Routinebetrieb ist eine Anregung mit Hilfe von Röntgenstrahlung aus Röntgenröhren 
für RFA-Messungen die am häufigsten genutzte Methode. In der Röntgenröhre werden die 
von einer Glühkathode emittierten Elektronen in einem elektrischen Feld beschleunigt und 
treffen auf die Gegenkathode. Hier wird durch die Wechselwirkung der Elektronen mit dem 
Material der Gegenkathode (Sekundär-Target) Röntgenstrahlung emittiert. Als Target-
materialien kommen Elemente wie beispielsweise Cr, Cu, Mo, Rh, Pd, Ag, W, Pt oder Au 
zum Einsatz. Durch die Wahl geeigneter Targetmaterialien sowie der Betriebsbedingungen 
der Röhre können optimale Anregungsbedingungen für die zu untersuchenden Elemente 
eingestellt werden. 
 
4.3 Detektion  
Zur Detektion von Röntgenstrahlung unterscheidet man zwei grundsätzliche Verfahren: 
energiedispersive und wellenlängendispersive Detektion. Die Bedeutung von Röntgen-
fluoreszenzspektrometern mit energiedispersiver Detektion (EDRFA) hat in den letzten 
Jahren stetig zugenommen. Durch verbesserte Fertigungsverfahren in der Halbleiterindustrie 
gelang es, das Auflösungsvermögen von Halbleiterdetektoren entscheidend zu verbessern. 
Halbleiterdetektoren besitzen heute eine Auflösung von weniger als 160 eV (FWHM) bei 5,89 
keV (MnKα-Linie). Bei der energiedispersiven Detektion wird die polyenergetische 
Röntgenstrahlung entweder mit Lithium gedrifteten Silizium- Si[Li] oder Germanium-
Halbleiterdetektoren Ge[Li], Si-PIN Dioden bzw. Si-Driftkammer erfasst /87/. Die ersten 
beiden Detektoren benötigen Stickstoffkühlung, die letzten beiden werden mittels 
Peltierelement gekühlt. Im Halbleiterdetektor erzeugt die absorbierte Röntgenstrahlung einen 
ihrer Energie proportionalen Ladungsimpuls. Die so erzeugten Ladungsimpulse werden ihrer 
Amplitude gemäß in einem Impulshöhenanalysator sortiert und dann gespeichert. Die 
energiedispersive Messung von Röntgenstrahlung zeichnet sich durch die simultane 
Erfassung der detektierten Elemente aus. 
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Bei der wellenlängendispersiven Detektion wird die von der Probe ausgesandte 
Fluoreszenzstrahlung mittels Soller-Kollimatoren auf einen Analysatorkristall gerichtet. Dort 
wird entsprechend den Bedingungen der Braggschen Gleichung monochromatische Strahlung 
gebeugt:  
Gl. 4-2   n λ = 2 d *sin θ    
 
Dabei ist n die Ordnung der Beugung, λ die Wellenlänge der eingestrahlten Röntgenstrahlung, 
d der Netzebenenabstand des Kristalls und θ der Winkel des Kristalls zum eingestrahltem 
Röntgenstrahl. Als Detektoren werden bei wellenlängendispersiver Messung im allgemeinen 
Proportional- und Szintillations-Detektoren eingesetzt. Bei der Messung mit Festkanälen 
verwendet man als Detektoren Proportionalzählrohre.  
 
4.4 Wechselwirkung zwischen Röntgenstrahlung und Materie  
Trifft Röntgenstrahlung auf Materie, können mehrere Wechselwirkungen stattfinden: 
Absorption und Streuung der Röntgenstrahlung ergeben zusammen die Schwächung.  
Die Intensitäten der einzelnen Wechselwirkungen hängen von der Zusammensetzung der zu 
untersuchenden Materie ab.  
 
4.4.1 Schwächung 
Beim Durchgang durch Materie wird die Intensität von Röntgenstrahlung nach einem 
Exponentialgesetz (Gl. 4-3) geschwächt. Dabei wird die Energie der Röntgenstrahlung 
einerseits vollständig an Elektronen (Photoeffekt) und andererseits durch Streuung partiell an 
Elektronen abgegeben. 
Beträgt die Intensität des einfallenden, primären Röntgenstrahls I0, so berechnet sich die 
Intensität in einer Tiefe d nach der Gleichung: 
 
Gl. 4-3   ]xexp[II Kx0)d( ×ρ×µ−⋅=   
Dabei ist µx der lineare Massenschwächungskoeffizient für die Matrix und die Energie der 
Strahlung, ρK die Dichte der Matrix und x die Dicke der Schicht. Aus dieser Gleichung ist 
erkennbar, dass die Intensität der Fluoreszenzstrahlung exponentiell zur Dicke der Schicht 
abnimmt.  
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Für eine aus mehreren Elementen mit Massenanteilen Wi bestehende Probe erhält man den 
Gesamtmassenschwächungskoeffizienten µ x, Matrix durch gewichtete Summation der einzelnen 
µi der Elemente. 
Gl. 4-4    )W( iiMatrix,x ∑ ×µ=µ      
  mit    Wi = Gewichtsanteil eines Elementes an der Polymer-Matrix 
           µi = Massenschwächungskoeffizient dieses Elementes 
 
4.4.2 Selbstabsorption/Photoelektrischer Effekt 
Als Photoeffekt bezeichnet man das Herausschlagen eines Elektrons aus seinem gebundenen 
Zustand durch vollständige Absorption eines Röntgenquants. Die absorbierte Energie wird 
zur Ablösung des Photoelektrons verbraucht sowie in Bewegungsenergie umgewandelt. Im 
allgemeinen besitzen die Elektronen der K-Schale die größte Wahrscheinlichkeit (~80%), ein 
einfallendes Photon zu absorbieren. 
 
 
 
Abb. 19: Modell der Strahlungsschwächung 
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IFx Intensität der Fluoreszenzstrahlung beim Verlassen der Matrix  
ρ Dichte des Absorbers 
µp Schwächungskoeffizient der Probe 
µFe Schwächungskoeffizient der Fluoreszenzstrahlung im Partikel 
 
4.4.3 Streuung 
Bei der Wechselwirkung von Röntgenstrahlung mit Materie tritt neben dem Photoeffekt 
Streuung auf. Dabei kommt es zu einer Änderung der Richtung der Röntgenstrahlung. Man 
unterscheidet zwei verschiedene Streuprozesse: 
Von Rayleigh-Streuung spricht man, wenn Wellenlänge und Frequenz von Primärstrahlung 
und gestreuter Strahlung gleich sind. Diese Art der Streuung ist elastisch bzw. kohärent. 
Compton-Streuung liegt vor, wenn ein Teil der Energie der Primärstrahlung an ein Elektron 
abgegeben wird. Dabei verringert sich die Energie (Wellenlänge) der gestreuten Strahlung. 
Diese ist inkohärent. 
Die elastische Streuung (Rayleigh) erklärt sich über den Wellencharakter der 
Röntgenstrahlung. Das einfallende Röntgenphoton regt ein stark gebundenes Elektron zum 
Schwingen an. Als beschleunigte Ladung emittiert dieses Elektron elektromagnetische 
Wellen, die die gleiche Frequenz bzw. Wellenlänge wie die Anregungsstrahlung besitzen. Es 
besteht eine feste Phasenbeziehung zwischen einfallender Welle und gestreuter Welle. Da es 
sich um die Wechselwirkung mit gebundene Elektronen handelt, steigt die Wahrscheinlichkeit 
der kohärenten Streuung mit abnehmender Photonenenergie und mit der Anzahl fest am Atom 
gebundener Elektronen. 
Bei der Compton-Streuung kommt der korpuskulare Charakter der Röntgenstrahlung zur 
Wirkung. Es werden Zusammenstösse zwischen Photonen der Röntgenstrahlung und 
ruhenden, freien Elektronen der streuenden Materie betrachtet. Beim Stoß wird ein Teil der 
einfallenden Photonenenergie auf das ruhende Elektron abgegeben und das gestreute Photon 
erhält dadurch eine Richtungs-, Frequenz- und Wellenlängenänderung. Es besteht daher keine 
feste Phasenbeziehung zwischen einfallendem und gestreutem Photon. Die 
Wahrscheinlichkeit für inkohärente Streuprozesse steigt somit mit der Zunahme der 
Anregungsenergie bzw. tritt bei Elementen niedriger Ordnungszahl auf, da hier die 
Bindungsenergie der Elektronen im Vergleich zu Elemente mit höheren Z gering ist. 
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4.5 Zusammengesetzte Matrixeffekte  
Zusammengesetzte Matrixeffekte beruhen auf Absorptionen und Streuung in Teilchen 
innerhalb von verschieden zusammengesetzten Proben z.B. unterschiedlicher Dichte. Dabei 
spielen nichtlineare Effekte, die von Parametern wie Elementzusammensetzung, Probendicke, 
Packungsdichte sowie Partikelgrößen (Matrixeffekte) abhängen, eine Rolle, da sie die 
Fluoreszenzintensität beeinflussen. Im allgemeinen versucht man durch Homogenisieren 
(Mahlen, Schmelzen, Aufschliessen) oder durch Verdünnen des Ausgangsmaterials das 
Problem zu lösen.  
In dem vorliegenden Fall müssen die Verfälschungen der Fluoreszenzintensitäten rechnerisch 
korrigiert werden. 
 
4.5.1 Partikelgrößeneffekte  
Partikelgrößeneffekte haben einen erheblichen Einfluss auf die Fluoreszenzintensität eines 
Elements. Bei der Ableitung der Intensitätsformel (Gl. 4-3) geht man davon aus, dass das von 
der anregenden Fluoreszenzstrahlung erfasste Volumenelement bezüglich seiner chemischen 
und physikalischen Zusammensetzung homogen und damit repräsentativ für die gesamte 
Probe ist. Pulverförmige oder partikuläre Proben zeigen aber Partikelgrößen- bzw. 
Korngrößeneffekte. Es handelt sich um Streuprozesse an Teilchen verschiedener Größe 
innerhalb einer heterogenen Probe. In verschiedenen Arbeiten wurde der Einfluss der 
Korngröße von Pulvern auf die Fluoreszenzintensität eingehend untersucht /88, 89, 90, 91, 92, 
93, 94/. Es zeigte sich, dass Korngröße, -form und -verteilung einen deutlichen Einfluss auf 
die Intensität der Fluoreszenzstrahlung haben. Als Folge können in ungünstigen Fällen 
Intensitätsabweichungen von mehr als 50% auftreten. Z.B. wurde in RFA-Untersuchungen 
zum Partikelgrößeneffekt /95/ gezeigt, dass die Fluoreszenzintensitäten von Eisen-
suspensionen eine starke Abhängigkeit von der Größe der Fe-Partikel zeigen.  
Um den Einfluss der Korngröße auf die Fluoreszenzintensität zu erfassen, wurde der Begriff 
des fluoreszierenden Volumens eingeführt /96/. Um das fluoreszierende Volumen einzu-
grenzen, werden grundsätzlich zwei Teilgebiete innerhalb der Körner unterschieden (s. Abb. 
20). Das erste Teilgebiet (schraffiert) beschreibt die Eindringtiefe der anregenden 
Primärstrahlung. Diese wird im Korn geschwächt bis zur vollständigen Absorption. Das 
zweite Teilgebiet (kariert) wird dadurch begrenzt, dass die angeregte Fluoreszenzstrahlung 
aus dem Korn austreten muss. Die Intensität der austretenden Fluoreszenzstrahlung wird mit 
zunehmender Austrittstiefe infolge Absorption niedriger. Die Bezeichnung des 
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fluoreszierenden Volumens beschreibt somit jenen Teil der Probe, in welchem die 
charakteristische Fluoreszenzstrahlung erzeugt wird und auch detektiert zu werden vermag. 
Um das fluoreszierende Volumen von Kornansammlungen zu vergleichen, normiert man auf 
gleich große Anregungsflächen. Für homogene Kornansammlungen (mit gleicher 
Korngrößen, keine Gemische oder Verteilungen) nimmt das fluoreszierende Volumen und 
damit die Fluoreszenzintensität mit abnehmender Korngröße zu.  
Zur Veranschaulichung des fluoreszierenden Volumens wurde die mittlere Eindringtiefe der 
anregenden Primärstrahlung gleich dem Kugeldurchmesser der kleinen Kugeln (Abb. 20 a) 
gesetzt. Die großen kugelförmigen Körner werden im dargestellten Modell nur zur Hälfte 
angeregt (Abb. 20 b), das fluoreszierende Volumen liegt bei 35% der 1. Schicht; im Vergleich 
hierzu werden die kleineren Körnern (Eindringtiefe = Kugeldurchmesser) vollständig 
angeregt, das fluoreszierende Volumen beträgt ca. 80% der 1. Schicht, verglichen mit der 
optimalen Anregung in der dichtgepackten Schicht einer Presstablette /96/. 
 
 
Abb. 20: Vergleich verschiedener Korngrößen und deren Fluoreszenzintensität /96/. 
Eindringtiefe der Primär-Röntgenstrahlung schraffiert, Austrittstiefe kariert. 
 
4.5.2 Interelementeffekte (Enhancement) 
Neben der Absorption, die bereits oben (Kap. 4.4.1, 4.4.2) näher diskutiert wurde, kann es 
auch zu einer Verstärkung der Intensität kommen. Unter Enhancement versteht man die 
Anregung eines Elements durch die Fluoreszenzstrahlung eines anderen Elements in der 
Probe. So besteht die detektierte Fluoreszenzintensität Ii aus der durch Primäranregung 
resultierenden Fluoreszenzstrahlung sowie zusätzlichen Fluoreszenzanteilen durch die 
Sekundäranregung eines Begleitelementes j höherer Ordnungszahl in der Probe. Es müssen 
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mit 50% 
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alle Elemente, deren Fluoreszenzlinien mit einer Energie oberhalb der Absorptionskante ∆i 
und unterhalb der Anregungsenergie E0 liegen berücksichtigt werden.  
 
 
Abb. 21: Schematische Darstellung des Interelementeffekts 
 
4.6 Einsatzgebiet der RFA in der Kunststoffverarbeitung 
Grundsätzlich kann das Verhalten der tribologisch beanspruchten Probekörper aus den 
Modellprüfapparaturen bzw. ihre Veränderung durch Reibungs- und Verschleißvorgänge 
entweder durch Untersuchen der metallischen Probekörper selbst oder durch Analyse der 
Kunststoff-Formmasse und des darin enthaltenen Abriebs erfolgen. Die Möglichkeiten zur 
quantitativen Bewertung der metallischen Probekörper mittels planimetrischer und 
gravimetrischer Messverfahren, Oberflächenfeingestaltbestimmung und Wiegen wurden am 
DKI eingehend geprüft /97/. Keines dieser Verfahren hat sich, bei gleichzeitig genügender 
Genauigkeit, für die Quantifizierung des Verschleißes am Ringspalt-Tribometer als tauglich 
erwiesen. 
Erste Untersuchungen zur quantitativen Verschleißpartikelbestimmung im Extrudat des 
Ringspalt-Tribometer (RST) mit Hilfe der energiedispersiven Röntgenfluoreszenzanalyse 
(RFA) konnten erfolgreich abgeschlossen werden /74/. Abb. 22 zeigt das Ergebnis einer 
energiedispersiven RFA-Messung am RST für das Element Eisen. Der während des RST-
Versuches extrudierte Kunststoffstrang wurde hierfür in mehrere Abschnitte zerteilt, um einen 
zeitlichen Verlauf der Eisen-Konzentration ermitteln zu können. Das dargestellte Beispiel 
zeigt das typische Einlaufverhalten der Reibpaarung im Ringspalt-Tribometer sehr deutlich. 
  
62
0 50 100 150 200 250
0
5
10
15
20
25
30
35
40
45
50
55
Ve
rs
ch
le
iß
ra
te
 [m
g 
Fe
]
Belastungsdauer  [min]
 
Abb. 22: Mit der RFA gemessener Verschleiß in Abhängigkeit von der Belastungsdauer. 
Umfangsgeschwindigkeit der Probekörper vrel = 500 mm/s, Belastung 2000 N. Die 
Messfehlerbalken (± 3 sD) liegen innerhalb der dargestellten Symbole /74/. 
 
4.7 Simulation  
4.7.1 Überblick 
Erste Modelle zur Korrektur von Partikelgrößeneffekten in der Röntgenfluoreszenzanalyse 
wurden in den sechziger Jahren entwickelt /88, 90, 98, 99, 100/. Sie beschränkten sich auf 
fundamentale Annahmen und beschreiben in Grenzfällen die physikalische Realität nur 
unzureichend. Die bisherigen Theorien gehen von folgenden Vereinfachungen aus: 
• Die Probe wird in horizontale Schichten mit einer bestimmten Schichtdicke a 
unterteilt. Die Teilchen sind in einer Reihe angeordnet, die mittlere Packungsdichte 
innerhalb der Schicht entspricht der mittleren Packungsdichte innerhalb der gesamten 
Probe. Eine Schicht besteht aus fluoreszierenden und nicht-fluoreszierenden Teilchen.  
• In einem definierten Volumenelement der Proben dringt die Primärstrahlung I0 ein. 
Das Volumenelement emittiert die charakteristische Strahlung IFx. Zu berücksichtigen 
ist die Eindringtiefe und die damit verbundene Abschwächung bis zum Erreichen des 
Endes des Volumenelements sowie die Abschwächung der emittierten Strahlung IF0 
bis zum Erreichen der Probenoberfläche. Die Gesamtabschwächung errechnet sich 
über Integration bzw. Summation über die gesamte Probe.  
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Alle Berechnungsmodelle /92, 98, 99, 101/ zeigen, dass die Fluoreszenzintensität mit 
zunehmender Partikelgröße kleiner wird. Neuere Theorien /101, 102, 103, 104/ schliessen die 
Packungsdichte der Probe mit ein, indem im Exponent des Abschwächungsfaktors ein 
Packungsdichtefaktor berücksichtigt wird. Ein Vergleich zahlreicher Verfahren gibt Wittkopp 
/105/. Einen ganz eigenen Ansatz beschreiben Berry et al. /92/, wobei deren Modell einen 
schiefwinkligen Strahlengang berücksichtigt. Allerdings benutzt dieses Modell eine mittlere 
Durchschnittspartikelgröße ā. Die Weiterentwicklung des oben genannten Modells durch 
Rhodes und Hunter /106/ berücksichtigt dagegen die Größenverteilung sowohl der 
fluoreszierenden als auch der nicht fluoreszierenden Teilchen. 
 
4.7.2 Simulationsgrundlagen  
Um die Simulation der Realität anzupassen wurden folgende spezifische Annahmen für das 
Modell festgelegt: 
 
• Die zu simulierende Probe besteht zu 99% aus einer leichten organischen Matrix (PE, 
PS, Vaseline, Paraffin), in welcher Eisenpartikel stochastisch verteilt und eingebettet 
sind. 
• Die Matrix umschließt die Partikel vollständig und ist in sich homogen. 
• Für die Partikelgröße wird entweder ein Mittelwert oder eine kontinuierliche Partikel-
größenverteilung angenommen.  
• Innerhalb einer Probe, die mehrere Arten von Partikeln enthalten kann, ist die 
Verteilung der Partikel beliebig (stochastisch), jedoch entspricht die Partikelverteilung 
innerhalb einer horizontalen Schicht der Partikelverteilung innerhalb der gesamten 
Probe.  
• Die mittlere Packungsdichte einer Schicht entspricht die der Gesamtprobe. 
• Da die Anzahl der Partikel relativ gering ist, können Abschirmungs- und 
Abschattungsvorgänge sowie sekundäre Anregung ausgeschlossen werden, d.h. die 
Partikel liegen in der Probe monodispers vor. 
• Alle Partikel werden als sphärisch simuliert. Im zweiten Schritt wurde die Simulation 
mit einem Profil modifiziert, um Oberflächenbeschaffenheit (Dichte, Porosität, 
Rauhigkeit, Form) zu berücksichtigen. 
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Die eingesetzten Gleichungen zur Berechnung der Röntgenanregung über ein 
Ge-Sekundärtarget sowie die Detektion der FeKα-Linie basieren auf Überlegungen von 
Jenkins /107/. Beide Strahlungsarten (Anregung, Fluoreszenz) sind in der Realität annähernd 
monoenergetisch und werden für die Simulation als monoenergetisch angenommen. 
Streueffekte wurden in einer ersten Abschätzung vernachlässigt, so dass sie nicht in die 
Simulation mit einfließen.  
Variabeln wie Partikel-, Matrix- und Beschichtungszusammensetzung, Partikelgröße und 
-verteilung können variiert werden. Die Simulation kann nach der Monte Carlo-Methode oder 
über Integration durchgeführt werden, abhängig von der Größe und Komplexität der 
simulierten Partikel. 
Die Simulationen wurden mit Hilfe der Gleichungen (Gl. 4-5 und Gl. 4-6) für die Berechnung 
der Intensität charakteristischer Röntgenstrahlung nach /108/ sowie Tabellen für die 
fundamentalen Parameter aus /109/ durchgeführt. 
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Gl. 4-7 A(E0,Ei) = exp[-ρp (µpospo+ µpispi)- ρm (µmosmo+ µmismi)- ρc (µcosco+ µcisci)] 
mit: 
Yz   = integrierte Ausbeute an Fluoreszenzstrahlung  
Iz   = Intensität der Fluoreszenzstrahlung im einzelnen Partikel  
ρ   = Dichte des Partikels  
I0   = eingestrahlte Intensität [photons*cm-2 *sec-1] 
24 d
d
R
S
π   = Geometriefaktor 
Cz   = Konzentration in % (w/w) des Elements Z 
XRFσ   = Wirkungsquerschnitt Röntgenfluoreszenzerzeugung (X-ray cross section) 
ηi   = Ansprechwahrscheinlichkeit des Detektors (Detektorefficiency) 
A(E0,Ei)   = Absorptionskoeffizient  
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Der Absorptionskoeffizient A(E0,Ei) der Probe berechnet sich über folgenden Zusammenhang: 
 
 µ   = Massenabsorptions-/-schwächungskoeffizient 
s   = zurückgelegte Strecke des Photons durch die Probe 
 
mit den Indices: 
p  = Partikel  
m  = Matrix 
c   = Beschichtung  
o  = zum Partikel  
i  = vom Partikel  
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5 Untersuchungen zur Bestimmung des Partikelgrößeneffekts 
Verschleißpartikel sind in realen Proben sehr inhomogen verteilt. Um den Einfluß der 
Partikelgröße auf die Intensität des Fluoreszenzsignals bei der Röntegenfluoreszenzanalyse 
näher zu untersuchen, mussten systematische Analysen durchgeführt werden. Dazu wurden 
Fe-Partikel verschiedener Korngrößen benötigt. 
Um den Partikelgrößeneffekt in Kunststoffproben zu untersuchen, wurden synthetische 
Partikelproben in verschiedenen organischen Matrices (Vaseline, Paraffinöl, PE, PP) mit einer 
weitgehend homogenen Partikelverteilung hergestellt. Es sollten die Effekte der 
Partikelgröße, -lage und Probendicke untersucht und anschliessend zur Korrektur 
herangezogen werden. Pulverschüttungen von Fe-Pulvern ohne Matrix wurden ebenfalls 
untersucht, um den Einfluß der Partikelgröße kennenzulernen. 
 
5.1 Stand der Forschung  
Erste bekannte Untersuchungen von Metallspuren in Kunststoffen gehen auf eine Arbeit von 
Westrik im Jahre 1961 zurück /110/. Der Autor beschreibt eine Methode zur Bestimmung von 
Titan und Eisen in Polyethylen. Dabei wurden flüssige Paraffine mit ähnlicher atomarer 
Zusammensetzung wie Polyethylen als Standardproben eingesetzt. Mittels 
wellenlängendispersiver RFA wurden Nachweisgrenzen (NWG) von 0,1µg/g für Eisen und 1 
µg/g für Titan erreicht. 
1962 beschrieben Smith und Maute /111/ eine Röntgenfluoreszenz-Methode zur direkten Al-, 
Ti- und Fe-Bestimmung in Kunststoffen. Das Verfahren benötigt zur Elementbestimmung 
keine vorherige Aufkonzentration der Analyte durch Anreicherungsverfahren und eignet sich 
für verschiedene Kunststoff-Matrices. Als Standardproben wurden geschmolzene Paraffine, 
Methylmethacrylate und Paraffinöl eingesetzt, in denen bekannte Mengen an 
metallorganischen Verbindungen gelöst waren. Die erreichten NWG lagen bei 5 µg/g für 
Aluminium, 1 µg/g für Titan und 0,5 µg/g für Eisen. 
Die Untersuchung von nieder- und hochmolekularen Substanzen auf anorganische 
Inhaltsstoffe mittels RFA beschrieb Kunkel 1974 /112/. Ein Boraxaufschluß wurde eingesetzt, 
um für die Messungen optimale glatte, homogene und repräsentative Probenoberflächen zu 
erzielen. Der Autor zeigte, dass dieses Verfahren erfolgreich zur Spurenanalyse in 
Polyolefinen und Polyamiden eingesetzt werden konnte. 
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Die Herstellung von Kalibrierstandards für die RFA auf der Grundlage von dünnen 
Polymerfilmen wurde 1977 in einer Arbeit von Dzubay et al. /113/ beschrieben. Die 
Polymerfilme enthielten Spuren von V, Fe, Co, Ni, Cu und Pb und wurden aus einer 
homogenen Lösung hergestellt. 
Die Möglichkeiten einer quantitativen Prozeßkontrolle mit Hilfe der RFA in der 
kunststoffverarbeitenden Industrie wurden in einem Übersichtsartikel aus dem Jahre 1990 von 
Major und Price /114/ aufgezeigt. Mittels wellenlängendispersiver RFA wurden für 
Metallspuren in Kunststoffen ( Ti, V, Cr, Mn, Fe, Co, Ni und Zn) Nachweisgrenzen von 1 bis 
5 µg/g bestimmt.  
In der von Hoffmann und Paller /82/ 1991 durchgeführten Untersuchung wurde neben 
anderen analytischen Methoden auch die RFA auf ihre Anwendbarkeit bei der Untersuchung 
von Verschleißerscheinungen in der Kunststoffverarbeitung untersucht. Die Autoren setzten 
bei Ihren Versuchen zylinderförmige Standardproben aus extrudiertem, mit Metallsalzen 
dotiertem Polyethylen-Pulver ein. Mit Hilfe einer energiedispersiven RFA wurde eine 
Nachweisgrenze von 10 µg/g für Eisen erzielt. 
 
5.2 Beschreibung der (Verschleiß-) Proben 
Verschleiß in Kunststoffverarbeitungsmaschinen bzw. in Modellprüfapparaturen erscheint in 
Form von metallischen Partikeln im Extrudat. Mit Verschleißpartikeln können in der 
Kunststoffmatrix Blasen, Vakuolen, Gele und zersetzte Bestandteile der Formmasse (z.B. 
Black Specs) verwechselt werden. Das Element von Interesse ist vor Allem Eisen. Dieses ist 
in Spuren und heterogen innerhalb der Matrix verteilt. Weitere Begleitelemente des Eisens 
sind alle typischen Legierungselemente des Stahls, hauptsächlich V, Cr, Ni, Mo und W. Die 
Verschleißpartikel sind als einzelne Phasen innerhalb der Probe fein verteilt. Die 
Zusammensetzung der Partikel kann von dem des Grundwerkstoffs abweichen, da durch den 
schmelzmetallurgischen Herstellungsprozess die Elementverteilung im µm-Maßstab nicht 
homogen ist. Die auftretenden Partikel haben weder eine regelmäßige Größe noch Form. Die 
Partikel sind nicht homogen in der Probe verteilt und der Verschleiß entsteht weder 
regelmäßig noch periodisch. 
 
5.3 Optimierung der Anregungsbedingungen der EDP-RFA 
Zur analytischen Untersuchung des Verschleißes in Kunststoffproben mittel RFA stand ein 
Röntgenfluoreszenzspektrometer mit polarisierter Strahlung X-Lab 2000 der Firma Spectro 
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A.I. GmbH (Kleve) zur Verfügung. Mit dieser Apparatur ist die Bestimmung der Elemente 
Natrium (Z = 11) bis Uran (Z = 92) möglich.  
Als Anregungsquelle wurde eine Rhodium-Stirnfensterröntgenröhre mit 400 Watt Leistung, 
einem 76 µm Beryllium-Strahlaustrittsfenster sowie integrierter Ölumlaufkühlung eingesetzt. 
Die Röntgenröhre konnte mit maximal 250 W Leistung betrieben werden. Durch die 
Modifikation der anregenden Strahlung mit Hilfe von Sekundär-Targets in Kombination mit 
der kartesischen Anregungsgeometrie (siehe Abb. 33) wird eine deutliche Verbesserung des 
Peak / Untergrundverhältnisses (P/U) erzielt. Hieraus können unter optimalen Umständen 
Nachweisgrenzen im niederen ppm-Bereich resultieren. Das Material des Sekundärtargets 
wurde so gewählt, dass die Anregung der charakteristischen Fluoreszenzlinien der zu 
analysierenden Elemente besonders effektiv ist. Die Probe wird sowohl durch die 
Primärstrahlung der Röntgenröhre als auch durch die charakteristische Strahlung des 
Sekundärtargets angeregt /115/. 
Zur Detektion der erzeugten Fluoreszenzstrahlung stand ein mit flüssigem Stickstoff 
gekühlter Si(Li)-Halbleiterdetektor zur Verfügung. Dieser hatte eine aktive Fläche von 20 x 
20 mm2, eine Dicke von 3 mm sowie ein 5 µm dickes Beryllium-Strahleintrittsfenster. Die 
Energieauflösung des Detektors betrug ca. 160 eV (MnΚa-Strahlung). Die Steuerung des 
Spectro X-Lab 2000 erfolgte über einen PC. 
Zur Bestimmung der Kalibrationsfunktionen wurden in einer Voruntersuchung die Messbe-
dingungen und die Lage der auszuwertenden Linie für einige Element ermittelt. Gemessen 
wurden die Nettointensitäten (Peakfläche ohne Untergrund) der Kα-Röntgenfluoreszenzlinien. 
Die Ermittlung der optimalen Anregungsbedingungen (Strom und Spannung) erfolgte 
experimentell. Um ein Element optimal anzuregen, sollte erfahrungsgemäß die an der Röhre 
angelegte Spannung ca. dreimal so groß sein wie die Energie der Absorptionskante des zu 
untersuchenden Analyten.  
Durch Einsatz von Sekundärtargets im Strahlengang lässt sich die anregende Strahlung in 
einer Weise modifizieren, dass verbesserte Anregungsbedingungen erzielt werden können. 
Sekundärtargets erzeugen ein neues Spektrum, das im interessierenden Energiebereich wieder 
einen Bremsstrahlungsanteil und einen Anteil charakteristischer Strahlung hat /116/. 
Sekundärtargets werden oft zusammen mit Hochleistungsröntgenröhren eingesetzt, um den 
bei der Sekundäranregung entstandenen Intensitätsverlust der anregenden Strahlung zu 
kompensieren. Für die Anregung und Analyse des Eisens war die Wahl eines Ge-Filters 
optimal, da dies eine besonders effektive Anregung bedeutet sowie die Detektion des 
Legierungselements Ni noch ermöglicht. Bei entsprechender Wahl von Anregungs-
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bedingungen und Filter können fast alle Elemente des Periodensystems mit dieser RFA-
Anlage empfindlich nachgewiesen werden. Zur Bestimmung der Kalibrationsfunktionen 
wurden die Anregungsbedingungen so gewählt, dass die Totzeiten für die Detektion bei 50 % 
lagen. Die Ergebnisse der Optimierungsmessungen sind in Tabelle 7 zusammengestellt. Bei 
den ermittelten Anregungsbedingungen wurden mit einer Rh-Röhren / Ge-Filter-Kombination 
die besten Ergebnisse erzielt.  
Tabelle 7: Messbedingungen für die energiedispersiven RFA-Messungen am X-Lab 2000.  
 
Röhrenspannung  35 kV 
Röhrenstrom  1,5 mA 
Anode Rh 
Filter Ge-Filter; 0,5 mm 
Atmosphäre Luft 
Messzeit 200 s 
Detektor Si(Li) 
Auflösung (FWHM) 157 eV 
 
 
5.4 Kalibration der RFA 
Zur Entwicklung eines Analyseverfahren müssen Arbeitsbereich, Arbeits-, Mess-, Kalibrier- 
und Auswertevorschrift festgelegt werden. Ziel eines Analyseverfahrens ist vor Allem die 
Ermittlung eines richtigen Analysenresultats, aber auch die Angabe der Leistungsfähigkeit des 
Verfahrens durch statistische Kenndaten wie Präzision und Nachweisgrenze. Die quantitative 
Beschreibung der Güte eines Analyseverfahrens anhand der statistischen Kenndaten ist jedoch 
nur möglich, wenn das Analyseverfahren standardisiert ist /117/.  
Zur Durchführung von quantitativen Analysen bei der Röntgenfluoreszenzanalyse ist der 
Zusammenhang zwischen Messsignal-Intensität und Elementkonzentration zu ermitteln /118/. 
Dies gelingt durch eine Kalibration des Messsignals mittels geeigneter Standards.  
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5.5 Anforderungen an synthetische Standardproben 
Zur Bestimmung von Verschleißpartikeln (Spurenkonzentrationen) in Kunststoffmatrices ist 
es wichtig, Standardproben zu entwickeln, die den später untersuchten Proben möglichst 
ähnlich sind. Dabei müssen einige Punkte beachtet werden:  
• Möglichst große Übereinstimmung der Standardproben in physikalischen und 
chemischen Eigenschaften mit den zu messenden Analysenproben. 
(Zusammensetzung, Konzentration,  Dichte, Begleitelemente und 
Oberflächenbeschaffenheit) 
 
• Auswahl einer Matrixsubstanz für die Standardproben, 
 
• Absicherung der Homogenität der Standardproben. 
 
Zur Kalibration der RFA können grundsätzlich mehrere Verfahren angewandt werden. Die 
Auswahl des Verfahrens ist vom vorliegenden Analyseproblem abhängig. Methoden wie die 
Standardaddition oder die innere Standardisierung sind für on-line Messungen nicht geeignet, 
da diese vor der Durchführung von Messungen das Zumischen des Standardelementes in 
bekannter Konzentration mit anschliessender Homogenisierung der Proben erfordern. 
Besonders bei der Spurenanalytik von Festkörpern ist dies schwer und aufwendig und bei 
einem on-line Analyseverfahren nicht durchführbar. 
Eine weitere Möglichkeit ist die Kalibration mit Hilfe von Standardproben. Dabei werden die 
Linienintensitäten der zu analysierenden Elemente mit den Intensitäten von Standardproben 
mit bekanntem Elementgehalt verglichen. Bei dieser „äußeren Standardisierung“ wird der 
Elementgehalt über vorher erstellte Bezugsfunktionen ermittelt. 
Hinsichtlich evtl. Korrekturverfahren ist die Schichtdicke der Standardproben von Bedeutung. 
Bei einer on-line Analyse spielt die zur Verfügung stehende Probemenge (und damit die 
Probedicke) daher eine wichtige Rolle. Diese ist in der Kunststoffverarbeitung aber an den 
Formmassen-Durchsatz des Extruders gekoppelt. In jedem Fall ist zu beachten, dass das 
analysierte Probevolumen repräsentativ für die zu untersuchende Grundgesamtheit ist.  
Reine Polymerstandards und Edelstahl-Standards werden kommerziell vertrieben, heterogene 
Standards von Verschleißpartikeln in einer organischen Matrix sind dagegen nicht erhältlich. 
Aus diesem Grunde mussten die Vergleichsproben selbst hergestellt werden. 
 
  
71
5.6 Auswahl der zu untersuchenden Elemente und der Matrix  
Die quantitative Bestimmung des bei den Verschleißversuchen aufgetretenen Verschleißes 
erfolgt anhand des Leitelements Eisens. Zum Teil ist der gefundene metallische Abrieb so 
gering, dass dieser nicht zuverlässig detektierbar ist. Außerdem werden durch das on-line-
Verfahren die Messzeiten geringer sein als in einer Laboruntersuchung. Dies wirkt sich 
nachteilig auf die Nachweisgrenzen aus.  
Aus Tabelle 2 gehen die Elemente und deren Konzentrationen der bei den 
Verschleißversuchen verwendeten Werkstoffe hervor. Elemente mit Konzentrationen kleiner 
1 Gew.-% im originalen Werkstoff können mit der RFA aufgrund des “Verdünnungseffekts“ 
durch die Formmasse nicht mehr nachgewiesen werden. Eine Aufkonzentration der 
Verschleißpartikel in der Kunststoffmatrix durch filtrieren, zentrifugieren oder sedimentieren 
ist nicht möglich. Deshalb sind nur Elemente mit Konzentrationen größer 5 Gew.-% in den 
Verschleißproben neben dem Eisen detektierbar. Bei den verwendeten Stählen waren dies die 
Legierungsbestandteile Cr, Mo und W. 
In Voruntersuchungen wurden bei Verschleißproben Fe-Elementkonzentrationen bis zu 
maximal 1000 µg/g gefunden /82/. Um Analysefehler durch Extrapolation von 
Bezugsfunktionen zu vermeiden, wurden die Standardproben im Konzentrationsbereich 
zwischen 1 und 1000 µg/g hergestellt werden.  
Um Standardproben zur Verfügung zu haben, die sich für die universelle Kalibrierung der in 
der Kunststoffverarbeitung verwendeten Polyolefine eigneten, war es sinnvoll, 
Standardproben auf Kohlenwasserstoff-Basis (Polypropylen- oder Paraffinölmatrix) zu 
verwenden. Polypropylen weist herstellungsbedingt eine höhere Reinheit als Polyethylen auf. 
Paraffinöl-Standards erfüllten in einfacher Weise die Forderung nach einer homogenen 
Verteilung der Analyten in der Standardmatrix, da diese als Lösungen vorliegen. Damit aus 
den gemessenen Fluoreszenzintensitäten die Konzentration des Eisens bestimmt werden kann, 
ist bei der Verwendung von Paraffinöl-Standards eine Matrix-Korrektur durchzuführen, da 
Paraffinöl eine geringere Dichte als Polyethylen aufwiest.  
 
5.7 Arten von synthetischen Standardproben 
Verschiedene Arten von synthetischen Standards für die Bestimmung von Spuren in 
Kunststoffproben /110, 111, 113, 114/ wurden von Metz /74/ kritisch verglichen. 
Standardproben können demnach auf folgende Art und Weise hergestellt werden: 
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 1. Pulverschüttproben 
 Um den Einfluss der Partikelgröße zu analysieren, wurde Pulver unterschiedlicher 
Korngrößen als Schüttung untersucht. 
 
 2. Vaseline/Paraffin-Proben 
Zu einem Gemisch aus Vaseline und Paraffin wurde Eisenpulver unterschiedlicher 
Korngrößen hinzugegeben.  
 
 3. Folien-Proben  
Unterschiedliche, kommerziell erhältliche Klebefolien wurden mit Fe-Partikeln 
unterschiedlicher Korngrößen bestückt. 
 
 4. Flüssige Standardproben 
Paraffinöl wird mit Ferrocen unterschiedlicher Konzentration dotiert.  
 
Die Herstellung von extrudierten Standards wurde aufgrund der vielen unbekannten Einflüsse 
sowie möglichen Kontaminationsquellen verworfen. 
 
 
Zu 1: 
Pulverschüttproben können dann ohne Bedenken als Vergleichstandards verwendet werden, 
wenn die zu untersuchende Probe ähnlich aufgebaut ist bzw. zur Untersuchung von 
Partikelgrößeneinflüsse. Hier ist jedoch zu beachten, dass Effekte unterschiedlicher 
Korngrößen, variierender Schüttdichten oder unterschiedlicher Dichten berücksichtigt 
werden. Bei einer Kalibrierung mit Pulverschüttproben müssen deshalb Dichteunterschiede 
und Matrixeffekte berücksichtigt werden und sind durch geeignete Verfahren zu korrigieren. 
 
Zu 2: 
Bei der Verwendung einer Suspension/Mischung aus mit Fe-Partikel unterschiedlicher 
Korngrößen dotierten Vaseline und Paraffin lässt sich die zu untersuchende Kunststoffmatrix 
derjenigen der Messproben angleichen. Diese Standardproben sind den Messproben in Dichte, 
Zusammensetzung und Oberflächenbeschaffenheit weitgehend gleich und es kann auf 
Korrekturverfahren verzichtet werden. Nachteilig ist jedoch die vor allem im unteren µg/g-
Bereich schwierige und zeitaufwendige Präparation der Standardproben. 
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Zu 3: 
Klebefolien sind in ihren Eigenschaften mit den zu messenden Kunststoffproben (extrudierte 
Folien) identisch. Sie haben in der Regel nur eine geringere Dicke. Dies wird mittels 
Mehrlagenschichten behoben, um die Vergleichbarkeit zu erreichen.  
Der Nachteil dieser Herstellungsmethode ist jedoch die sehr aufwendige Präparation sowie 
die Reproduzierbarkeit der mit Partikel dotierten Standards. 
 
Zu 4: 
Die einfachste Methode, um auch im unteren Konzentrationsbereich optimal homogene 
Standards zu erzeugen, besteht in der Herstellung von flüssigen Proben. Paraffinöl-Standards 
erfüllen in einfacher Weise dieser Forderung nach einer homogenen Verteilung der Analyten. 
Durch die Verwendung von flüssigen Standards lassen sich materialspezifische Eigenschaften 
wie Korngröße und Packungsdichte ausschalten. Durch den möglichen Dichteunterschiede 
zwischen den Messproben und den Flüssigstandards ist die Anwendung eines 
Korrekturverfahrens erforderlich. Damit aus den gemessenen Fluoreszenzintensitäten die 
korrekte Konzentration eines Elementes bestimmt werden konnte, war bei der Verwendung 
von Paraffinöl-Standards jedoch eine Matrix-Korrektur durchzuführen, da Paraffinöl eine 
geringere Dichte als Polyethylen aufweist. 
 
5.8 Herstellung von Standards 
Um den Einfluss der Körngröße auf die Fluoreszenzintensität der Röntgenstrahlung bei der 
RFA näher zu untersuchen, wurde Eisenpulver zu Standardproben verarbeitet. Dabei mussten 
möglichst viele Korngrößenfraktionen in einem Bereich von 5-250 µm hergestellt werden. In 
einer früheren Arbeit /74/ wurden Verschleißpartikel in diesem Partikelgrößenbereich 
lichtmikroskopisch im Kunststoffextrudat nachgewiesen. 
Für die Untersuchungen von Eisenpartikeln standen zwei handelsübliche Pulver der Firma 
Merck KGaA mit Körnungen <10 µm bzw. einer Korngröße von ≈ 150 µm zur Verfügung. 
Um von dem gemahlenen Pulver verschiedene Fraktionen zwischen 10-250 µm zu erhalten, 
wurden sie gesiebt. Nach der Siebung wurden die erhaltenen Partikelfraktionen 
lichtmikroskopisch untersucht. Die Partikelgrößen sind in Tabelle 8 
 dargestellt. 
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Tabelle 8: Siebfraktionen und Partikelgrößen der Fe-Partikel. 
Maschenweite  
der Siebe  
[µm] 
Korngrößen- 
bereich 
[µm] 
mittlere Partikelgröße 
(berechnet) 
 [µm] 
mittlere Partikelgröße  
(mikroskopisch bestimmt) 
[µm] 
10 <10 5 13 
20 10-20 15 20 
25 20-25 22.5 31 
32 25-32 28.5 36 
40 32-40 36 43 
50 40-50 45 54 
63 50-63 57.5 71 
80 63-80 71.5 83 
100 80-100 90 95 
125 100-125 112.5 129 
160 125-160 142.5 144 
180 160-180 170 184 
200 180-200 190 221 
250 200-250 225 240 
 
 
Abb. 23: Verschiedene Partikelfraktionen aus der Siebung auf Klebefolie  
 
Zur Veranschaulichung des Einflusses der Partikelgröße und des fluoreszierenden Volumens 
(s. auch Kap. 4.5.1) wurden Simulationen zweier unterschiedliche Partikelgrößen (1,5 mm, 
1,5 µm) bei zwei unterschiedlichen Anregungsenergien (MoKα, GeKα) durchgeführt. Die 
großen kugelförmigen Partikel werden im dargestellten Modell nur zu einem Bruchteil 
angeregt, das fluoreszierende Volumen liegt bei wenigen Prozent; im Vergleich hierzu 
werden die sehr kleinen Partikel fast vollständig angeregt, das fluoreszierende Volumen 
beträgt ca. 80%. Deutlich erkennt man dies auch an der Punktwolke der Strahlungsentstehung. 
 
100 µm 100 µm 
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5.8.1 Pulverschüttproben 
Zur Untersuchung des Partikelgrößeneffekts an reinem Eisenpulver wurden 10 g der 
jeweiligen Partikelfraktion in RFA-Messbehälter (Spectrocups) gefüllt und anschliessend 
mittels RFA analysiert. Um gleiche Schüttdichten zu erhalten, wurden die Proben 5 Mal auf 
die Laborplatte gestoßen. 
Die Austrittstiefe der FeKα-Fluoreszenzstrahlung in einer Fe-Pulverschüttung ist sehr gering. 
Diese kann mit Hilfe des allgemeinen Schwächungsgesetz (Gl. 4-3) berechnet werden. Die 
Austrittstiefen der FeKα-Strahlung aus einer Fe-Matrix beträgt ca. 80 µm. Dies bedeutet, dass 
die analytische Information aus einem sehr dünnen Oberflächenbereich kommt.  
Quelle - Mo Kα, fluor. Linie - Fe Kα Quelle - Ge Kα, fluor. Linie - Fe Kα 
Partikelgröße: 1.5 mm;  
max. rel. Impulszahl pro Messpunkt = 
0.000240865 
Partikelgröße: 1.5 mm; 
max. rel. Impulszahl pro Messpunkt = 
6.9718E-8 
 
 
 
 
Partikelgröße: 1.5 µm; 
max. rel. Impulszahl pro Messpunkt = 
8.32468E-7 
Partikelgröße: 1.5 µm;  
max. rel. Impulszahl pro Messpunkt = 
5.38997E-8 
 
Abb. 24: Vergleich verschiedener Anregungen verschiedener Partikelgrößen mittels 
Simulation 
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Für den untersuchten Partikelgrößenbereich (5 - 250 µm) zeigten die Ergebnisse der RFA-
Messungen an den Fe-Pulverschüttproben keinen deutlichen Einfluss der Partikelgröße auf 
die detektierte Intensität. Dies liegt an der geringen Anregungs- und Austrittstiefe aufgrund 
des hohen Massenschwächungskoeffizienten innerhalb der Fe-Pulverschüttung.  
 
5.8.2 Herstellung von Partikelsuspensionen aus einem Vaseline/Paraffinöl-Gemisch 
5.8.2.1 Matrix.  
Da die Matrix für die Partikelsuspensionen polymerähnlich sein sollte, wurde für die ersten 
Proben ein Paraffinöl/Vaseline-Gemisch angesetzt. Erste Versuche mit dieser Art der 
Standardproben wurden im Rahmen einer Diplomarbeit durchgeführt /119/.  
Für die Untersuchungen wurde eine Mischung aus 65 Gew. % Vaseline und 35 Gew. % 
Paraffinöl verwendet. Zur Herstellung der Standards wurde das Gemisch der 
Kohlenwasserstoffe (Paraffinöl/Vaseline) auf 100 oC erhitzt und mit einem Rührer zu einer 
homogenen flüssigen Suspension vermengt. Nachdem das Gemisch zu einer dickflüssigen 
Suspension bei ca. 50oC abgekühlt war, wurde das abgewogene Fe-Pulver unter Rühren 
zugegeben. Sämtliche Proben wiesen einen Metallgehalt von 0,1 Gew. % (1000 µg/g) auf. 
Nach dem weiteren Abkühlen auf 35oC wurde die hochviskose Partikelsuspension in 
Spectrocups umgefüllt und mittels RFA vermessen.  
Zur Herstellung von Proben mit molekulardispers verteiltem Eisen wurde den 
Vaseline/Paraffinöl-Gemisch Ferrocen hinzugegeben. In beiden Komponenten ist der 
organische Fe-Komplex gut löslich.  
 
5.8.2.2 Stabilität der hergestellten Proben 
Nach der Herstellung der Proben musste überprüft wurde, ob die Partikel in den 
Paraffin/Vaseline Proben sedimentierten. Falls dies zutreffen würde, könnte die Proben zu 
einer quantitativen Beurteilung nicht mehr herangezogen werden. Um zu klären, ob sich die 
Partikel im Spektrocup am Boden absetzen, wurde eine Probe in Intervallen von 4 Wochen 
über 3 Monate hinweg mehrmals vermessen sowie optische Untersuchungen mittels 
Lichtmikroskopie durchgeführt, aber es wurden weder Veränderungen in den erzielten 
Intensitäten noch in der Partikellage festgestellt.  
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5.8.2.3 Einfluss der Partikelgröße auf die Intensität der FeKα Strahlung in den 
Vaselineproben  
Die Intensitätsuntersuchungen wurden mit an der in Kap. 5.3 beschriebenen Anlage (Spectro 
X-Lab 2000, Ge-Sekundärtarget) durchgeführt. In Tabelle 7 sind dazu die Messbedingungen 
aufgeführt. 
Zur Auswertung der Messung wurden die Integrationsgrenzen der Elementpeaks (Kα) von 
einem Auswerteprogramm automatisch ermittelt und die Netto-Peakfläche durch Subtraktion 
des Untergrunds von der Brutto-Peakfläche bestimmt. Jede Probe wurde dreimal vermessen 
und aus den Ergebnissen je ein Mittelwert und dessen Standardabweichung berechnet.  
Da die einzelnen Proben Dichteunterschiede aufwiesen, wurden die Messwerte mit Hilfe des 
Compton-Streupeak-Verfahrens korrigiert. Für die Anwendung des Compton-Streupeak-
Korrekturverfahrens /120, 121/ wurde die Impulsrate im Maximum des Streupeaks (IStreup.) 
herangezogen. Dieses Verfahren ist durch die Auswertung der Streupeaks im Peakmaximum 
besonders schnell und einfach durchführbar. Es lassen sich Fehler, die nicht nur auf die 
unterschiedliche Dichte von Probe und Standard zurückzuführen sind, sondern durch 
geringfügig veränderte Probenpositionen im Spektrometer und Schwankungen in der 
Hochspannungserzeugung entstehen, korrigieren. Zur praktischen Durchführung der 
Compton-Korrektur wurde die Intensität des Compton-Streupeaks von Probe und Standard 
gemessen. Der Quotient beider Messwerte bildete den Korrekturfaktor. Der Gehalt cz des 
Elements Z in der Probe konnte dann nach folgender Gleichung errechnet werden: 
 
Gl. 5-1    
N
NNc
(Probe)Compton  
(Standard)  Compton(Probe)  z
z
m ⋅
⋅=     
 
Dabei ist Nz, die Nettoimpulsrate des Elements Z, NCompton  die Nettoimpulsrate des 
Compton-Streupeaks und m die Steigung der Bezugsfunktion. 
Alle gemessenen Fluoreszenzintensitäten für die Eisen-Partikelproben wurden in relative 
Fluoreszenzintensitäten umgerechnet, wobei auf die gemessenen Intensitäten der 
molekulardispersen Proben bezogen wurde. 
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Abb. 25: Einfluss der Partikelgröße auf die Intensität der FeKα-Signals bei der 
Röntgenfluoreszenzanalyse von Vaseline-Standards. 
 
Abb. 25 zeigt das Ergebnis der Analyse der synthetischen 1000 µg/g Fe-Standards mit 
unterschiedlicher Korngröße der Fe-Partikel in der Vaseline/Paraffinöl Suspension. 
Zusätzlich zu den experimentellen Untersuchungen wurde der Einfluss der Partikelgröße 
mittels Simulation berechnet. Dabei wurden zwei unterschiedliche Ansätze verfolgt. Zum 
einen wurden die Partikel als sphärisch, zum anderen mit einem Oberflächenprofil simuliert. 
In Abb. 26 sind die Ergebnisse zusammen aufgeführt.  
Am Kurvenverlauf erkennt man eine Abnahme der FeKα-Intensität mit Zunahme der 
Partikelgröße. Synthetische Standards mit Fe-Partikeln von Ø=20µm zeigen 60% der 
Intensität der molekular-dispersen Fe-Lösung. Bei einer Partikelgröße von 83 µm liegt die 
Intensität nur noch bei 35 % des Ausgangswertes. Das Ergebnis zeigt, dass die Intensität der 
Fluoreszenzstrahlung entscheidend von der Partikelgröße im untersuchten Partikelgrößen-
bereich abhängt. 
Ebenfalls in der Abbildung dargestellt sind die Kurvenverläufe der Simulationen. Sie 
unterscheiden sich lediglich in der Berücksichtigung der Oberflächenform der berechneten 
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Partikel. Die Simulation der nicht-sphärischen Partikel spiegelt die wahre 
Oberflächenbeschaffenheit der Eisenpartikel wider. Die gemessenen Fe-Partikel und 
wirkliche Verschleißpartikel sind selten sphärisch und haben ein äußeres Profil, mit einer 
gewissen Porosität und damit eine wechselnde Dichte. 
Die Simulation beschreibt den Effekt der Partikelgröße im Partikelgrößenbereich zwischen 
0,1 und 1 µm sehr genau, wo experimentelle Untersuchungen aufgrund der Handhabung, 
Trennung und Präparation sehr schwierig sind. 
Beide Simulationen zeigen nahezu konstante Werte für Partikelgrößen kleiner als 1 µm. Dies 
bedeutet, dass eine Reduzierung der Partikelgrößen bei der Probenherstellung auf unter 1 µm 
den Partikelgrößeneffekt eliminieren würde. 
Zwischen 30 und 200 µm stimmen Experiment und Simulation mit Oberflächenkorrektur gut 
überein. Für sehr kleine Partikel (< 30µm) weichen die Daten immer mehr voneinander ab.  
Aufgrund der niedrigeren erzielten Fluoreszenzintensitäten wird eine größere Absorption in 
der Probe angenommen 
Es ist möglich, dass die kleinen Partikel während der Standardprobenherstellung eher 
agglomerieren, da ihre Anzahl sehr viel größer wird (siehe auch Kap. 2.5) und größere Cluster  
Abb. 26: Einfluss der Partikelgröße auf die Intensität des FeKα-Signals bei der 
Röntgenfluoreszenzanalyse von Vaseline-Standards. Ergebnisse der Experimente 
und zweier Simulationen. 
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bilden. Diese absorbieren die Strahlung viel stärker bzw. schatten die anderen Partikel mehr 
ab und täuschen so größere Partikel vor.  
Eine weitere Erklärung der Abweichung könnte von der Verteilung der Partikelgrößen 
stammen. Die Simulation verwendet eine mittlere Partikelgröße (s. Tabelle 8). Die für das 
Experiment eingesetzten Eisenpartikel wurden durch Siebung in unterschiedliche Fraktionen 
unterteilt, die jeweils eine Verteilung aufweisen. Daher ist nicht auszuschließen, dass es einen 
Unterschied zwischen der mittleren Partikelgröße der Simulation und des Experimentes gibt, 
welches zu einer Verschiebung der experimentellen Ergebnisse führt. Aus diesem Grunde 
wurden die Partikelgrößen der experimentellen Untersuchungen als Bereich angezeigt. 
 
5.8.3 Herstellung von Film-/Folienstandards 
Der Einfluss von Partikelgröße auf die Fluoreszenzstrahlung dünner Filme wurde ebenfalls 
analysiert. Dazu wurden in einer Voruntersuchung drei herkömmliche Klebefolien (Tesa, 
Tesa Doppelseitig, Scotch Transparent Tape) miteinander verglichen. Bei der analytischen 
Untersuchung der Elementspuren mittels RFA stellte sich heraus, dass Scotch mit ca. 2 ppm 
die niedrigste Fe-Kontamination aller untersuchten Folien aufwies.  
Die für die weiteren Analysen eingesetzte Scotch® Klebefolie ist eine 30 µm dicke 
Polypropylen-Folie, welche mit einer 25 µm dicken Klebeschicht (organischer Klebstoff) 
beschichtet ist. Die Fe-Partikel wurden auf der Folie fixiert und anschliessend mit einer 
Mylarfolie mit einer Dicke von 2,5 µm abgedeckt, um Kontaminationen durch Luftstaub 
sowie das Abfallen der Fe-Partikel zu verhindern. Die Analysen wurden von der Unterseite 
der Probe durch die Mylarfolie durchgeführt, um mögliche Intensitätsverluste gering zu 
halten. 
Die hergestellten Standardproben wurden zur Untersuchung des Partikelgrößeneffekts durch 
die Intensität der FeKα- und Compton-Strahlung sowie für den Einfluß der Partikelgröße 
durch das FeKß/Kα-Verhältnis eingesetzt  Die in Abb. 23 gezeigten Fe-Partikel sind auf einer 
entsprechenden Klebefolie aufgeklebt. Deutlich ist zu erkennen, dass sich keine Agglomerate 
oder Cluster bilden (Monolage), welche die Analysen stören könnten. 
 
5.8.3.1 Partikelgrößenbestimmung mittels FeKß/Kα-Verhältnis 
Da das Signal der FeKα-Linie der RFA-Analyse nicht alleine zur Bestimmung der 
Partikelgröße herangezogen werden kann, wurde eine Abhängigkeit zwischen der 
Partikelgröße und dem Verhältnis der Intensität von FeKß- und FeKα-Linie untersucht. Es ist 
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bekannt, dass das Kß/Kα-Linienverhältnis der 3d Elemente von ihrer chemischen Bindung 
beeinflusst wird, aber Einflüsse der Partikelgröße waren bisher nicht bekannt. Eine 
eingehende Literaturrecherche zu diesem Thema führte zu keinem Ergebnis. 
Aufgrund der unterschiedlichen Energien der FeKα- und FeKβ-Strahlung und damit 
verbunden der unterschiedlichen Absorption der Strahlung in der Probenmatrix wurde ein 
Einfluß auf das FeKβ/FeKα-Intensitätsverhältnis erwartet und gefunden.  
Die beiden Signale FeKα und FeKβ wirken wie ein interner Standard, der zur Korrektur 
herangezogen werden kann. In neueren Arbeiten von Holynska und Markowicz /122/ wird 
deren Verhältnis als Korrektur des Partikelgrößeneffektes bei zwei unterschiedliche 
Anregungsenergien gemessen. In der vorliegenden Arbeit wurde anhand der 
unterschiedlichen Austrittsenergien eine Auswertung durchgeführt. Abb. 27 zeigt den Verlauf 
der experimentellen Untersuchungen sowie der beiden Simulationen. Die Bestimmung des 
FeKβ/FeKα- Intensitätsverhältnisses für unterschiedliche Partikelgrößen (siehe Abb. 27) zeigt 
einen exponentiellen Verlauf im untersuchten Partikelbereich für Partikel kleiner als 150 µm.  
Mit Hilfe dieses Verhältnisses ist die direkte Bestimmung der mittleren Partikelgröße einer 
untersuchten Probe zwischen 1-150 µm möglich. Je enger die in der Analysenprobe 
enthaltenen Partikelgrößenverteilung ist, umso genauer ist das über dieses Verhältnis erzielte 
Ergebnis. Partikel größer als 150 µm zeigen aufgrund zu starker Absorption in den Partikeln 
keine weitere Veränderung des FeKβ/FeKα-Intensitätsverhältnisses, welches für Bulk-Fe-
Proben gilt. Für große Partikel werden konstante Verhältnisse erzielt. 
Die ermittelten FeKβ/FeKα-Verhältnisse der experimentellen Untersuchungen wurden mit 
denen der beiden Simulation verglichen. Die Ergebnisse für kompakte sphärische Partikel 
waren nicht zufriedenstellend. Aus diesem Grunde wurde die Simulation für unterschiedliche 
Partikeloberflächen mit Hilfe eines Profils modifiziert, um den Effekt der Oberflächenstruktur 
einzubeziehen. Mit Hilfe des optimierten Oberflächenprofils stimmen die experimentellen 
Ergebnisse mit denen der Simulation gut überein. 
Dies führt zu der Erkenntnis, dass neben der Partikelgröße, die eine entscheidende Rolle für 
die Signalintensität spielt, der Effekt der Form und Oberflächenbeschaffenheit bei der 
Analyse von partikulären Proben nicht vernachlässigt werden darf, da es zu unterschiedlichen 
Absorptionen in Abhängigkeit der Oberflächenrauhigkeit kommt. 
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Abb. 27: Zusammenhang zwischen Partikelgröße und FeKß/Kα-Intensitätsverhältnis 
 
Auf den ersten Blick ist der Kurvenverlauf für die sphärischen Proben auffällig. Man würde 
erwarten, dass die Werte des Intensitätsverhältnisses der FeKβ/FeKα -Linien mit größer 
werdender Partikelgröße ansteigen und in einen Sättigungspunkt einlaufen. In der Simulation 
für kompakte Kugeln wurde ein Maximum im Kurvenverlauf beobachtet. Für kleine Winkel 
zwischen Quelle und Detektor wurden keine Veränderungen, für große Winkel (in unserem 
Falle 90°) wurde ein großer Einfluss erhalten. Der Grund für das Abnehmen des Kβ/Kα -
Verhältnisses von einer Partikelgröße von etwa 60 µm ab ist in folgenden physikalischen 
Gründen zu sehen: 
1) mit der Änderung der Partikelgröße ändert sich der Anteil des angeregten Volumens am 
Gesamtvolumen des Partikels, 
2) mit der Änderung der Partikelgröße ändert sich der vom Detektor erfasste Anteil des 
angeregten Volumens (Abschattungseffekt). 
Diese beiden Effekte führen zu einem Maximum, dessen Lage vom Winkel Anregungsquelle-
Probe-Detektor, von der Form der Partikel (in unserem Fall sphärisch), sowie von der Energie 
von Anregungs- und Fluoreszenzstrahlung abhängt, entsprechend der Aussage der Entwickler 
des Simulationsprogramms.  
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5.8.3.2 Sandwichproben  
Um den Einfluss der Foliendicke und der Partikellage auf die Intensität der FeKα- und 
Compton/Rayleigh-Peaks untersuchen zu können, wurden Mehrlagenproben (Sandwich-
proben) hergestellt. Diese enthielten Fe-Partikel in unterschiedlichen Lagen. Der Aufbau der 
Mehrlagenfolien ist in Tabelle 9 aufgeführt. Dabei wurden Gesamtstärken von max. 2,7 mm 
erreicht. 
 
Tabelle 9: Folienaufbau der Mehrlagenproben (Sandwichproben) 
Messung Nr. Schicht 
Lage A 
Schicht 
Lage B 
Gesamtdicke [mm] 
1 0 0.33 0.33 
2 0.33 0 0.33 
3 0.33 0.33 0.66 
4 0.33 0.66 0.99 
5 0.33 1.03 1.36 
6 1.03 0.33 1.36 
7 0.33 2.06 2.39 
8 2.06 0.33 2.39 
9 0.66 2.06 2.72 
10 2.06 0.66 2.72 
 
Abb. 28: Schematischer Aufbau der  
Mehrlagenfolien-Proben 
(Sandwich) 
 
Proben mit einer Gesamtdicke von mehr als 2,7 mm wurden nicht untersucht, da durch 
Absorption ein zu großer Verlust an analytischer Information entsteht. 
Aufgrund der schwierigen Reproduzierbarkeit der partikelbestückten Folienproben wurde für 
diese Untersuchung eine Probe mit definierter Partikelkonzentration (Partikelanzahl) 
hergestellt, um lediglich den Einfluss der Filmdicke ohne Mengenveränderungen zu 
untersuchen. Nach jeder Bestimmung (3 Messungen) wurde der ursprünglichen Probe eine 
neue Folienschicht von 0,33 mm oder 1,03 mm hinzugefügt bis die Gesamtfoliendicke von 
2,72 mm erreicht wurde. Die zusätzlich aufgeklebte Folie wurde in unterschiedlicher Stärke 
aufgebracht, um den Einfluss der Rückstreuung von der Probendicke näher zu analysieren. 
Die Proben wurden aus diesem Grunde von beiden Seiten analysiert. Die Folie auf der dem 
Detektor zugewandten Seite wird als Lage A, die auf der Probenrückseite (Detektor 
abgewandt) als Lage B bezeichnet. 
 
Lage A 
Partikel 
Lage B 
  
84
5.8.3.3 Bestimmung der Foliendicke 
Für die Mehrlagenproben wurden im RFA-Spektrum die Intensität der Ge-Compton- und 
Rayleigh-Peaks (Abb. 29) zur Bestimmung der Gesamt-Foliendicke ausgewertet. Bei 
steigender Gesamt-Filmdicke erhöht sich die Intensität des GeKα-Compton-Peaks, und 
gleichzeitig vermindert sich die Intensität der FeKα-Linie durch die stärkere Schwächung in 
der dickeren Folie (siehe Abb. 30). Ein logarithmischer Fit der analytischen Ergebnisse war 
zufriedenstellend. 
Mit den im Spektrum vorhandenen und zusätzlich ausgewerteten Informationen der 
Streupeaks ist es möglich, Auswirkungen unterschiedlicher Foliendicken zu korrigieren. 
Abb. 30 zeigt den Einfluss einer dickeren Folie auf die FeKα-Linie aufgrund der stärkeren 
Absorption (Schwächung) des dickeren Film.  
Abb. 29: Einfluss der Foliendicke auf die Intensität der Fe Kα und Ge Compton Strahlung 
 
5.8.3.4 Bestimmung der Partikellage 
Analysiert man das in Abb. 29 erhaltene Spektrum weiter, ergibt sich eine Möglichkeit zur 
Bestimmung der Partikellage in der Polymerfolie bzw. Mehrlagenschicht. 
Bildet man aus den zur Bestimmung der Gesamtfoliendicke erfassten FeKα− und GeKα-
Compton Linien das Intensitätsverhältnis und trägt dies gegen die zwischen Fe-Partikel und 
Detektor liegende Folienschicht (Lage A) der synthetische Proben auf, erhält man die in   
Abb. 31 dargestellte Verteilung. Neben jedem Datenpunkt wurde zusätzlich die Schichtdicke 
der Mehrlagenprobe eingetragen, um ein direkten Eindruck des Folienaufbaus zu haben. Das 
folgende Beispiel soll das Korrekturverfahren näher erläutern: 
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Bei einem Schichtaufbau von 0,055/0,33 bedeutet dies, dass die anregende Röntgenstrahlung 
eine Schicht von 0,055 mm (primäre Schicht A) durchdringen muss, bevor die Fe-Partikel 
angeregt werden können. Hinter den Partikeln ist eine Schicht mit der Dicke von 0,33 mm 
(sekundäre Schicht B) angebracht. 
 
Abb. 30: Abhängigkeit der Signalintensität des Eisens von der Banddicke 
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Hohe Werte für das Intensitätsverhältnis FeKα/GeKα-Compton deuten auf ein Partikel an der 
Probenoberfläche hin. Ist das Verhältnis dagegen klein, liegt eine stärkere Absorption vor und 
der Partikel muss tiefer in der Probe liegen.  
 
Abb. 31: Bestimmung der Fe Partikellage innerhalb der Polymerfolie (Sandwichproben) 
 
In Abb. 31 kann man die Auswirkungen der Dicke der Lage B bei einer konstanten Dicke der 
Lage A von 0,33 mm erkennen. Die Ergebnisse unterscheiden sich deutlich. 
Die Intensität des FeKα-Peaks ist bei allen 5 Proben mit gleicher Schicht A identisch, da 
sowohl die Konzentration als auch die Dicke der Lage A identisch sind. Der Unterschied liegt 
in der Stärke der Lage B (Sekundärschicht), hinter den eingebetteten Fe-Partikeln und damit 
in der Gesamtdicke der Proben. Dies hat eine erheblichen Einfluss auf die Intensität des 
Compton-Peaks und damit auf das FeKα/GeKα-Compton-Verhältnis. Um die genaue 
Partikellage in einer unbekannten Probe bestimmen zu können, muss diese zweimal, d.h. von 
beiden Seiten, analysiert werden. 
Als Beispiel sei die Schichtpaarung 0,33/1,03 und 1,03/0,33 genannt. Das Ergebnis der 
Filmdickenbestimmung mittels Compton-Peak ist identisch (siehe Abb. 30). Die Änderung 
der Intensität der FeKα-Strahlung in Verbindung mit dem Compton-Streupeak führt zur 
Bestimmung der Partikellage.  
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5.8.4 Herstellung von flüssigen Standardproben 
Zur Herstellung der flüssigen Standardproben wurden eine Ferrocen-Standardlösung (Fa. 
Merck) (dotiertes Paraffinöl, Konzentration 1g/kg) eingesetzt. Durch Einwiegen der 
entsprechenden Menge Standardlösung in einen PE-Behälter und anschliessender Zugabe von 
hochreinem Paraffinöl (ρ = 0,88 g/cm3) wurde eine Verdünnungsreihe angesetzt. Auf diese 
Art wurden für Eisen 10 Standardproben im Konzentrationsbereich zwischen 1 und 1000 µg/g 
hergestellt. Für die Intensitätsmessungen wurde ein Teil der jeweiligen Standardlösung in 
Spectrocups gefüllt.  
 
5.8.4.1 Lagerung der flüssigen Standardproben 
Ein wichtiger Faktor bezüglich der Verwendung von flüssigen Standardproben war die 
Reinigung der für die Aufbewahrung der Standards vorgesehenen PE-Behälter. Diese wurden 
für 2 Tage in 25 %-iger HNO3 gelagert, um im oder auf dem Behältermaterial befindliche 
Metallkontaminationen zu entfernen. Nach dieser Behandlung  wurden die Behälter 3 mal mit 
deionisiertem, hochreinen Wasser (Milli-Q) gewaschen und bei 80° C im Trockenschrank 
getrocknet. Nach Abkühlung wurden die Behälter mit den Standardlösungen befüllt. Um 
photochemisch induzierte Zersetzungen der metallorganischen Verbindungen zu vermeiden, 
wurden die Standardlösungen unter Lichtausschluß aufbewahrt. 
 
5.8.5 Bezugsfunktionen für die flüssigen Standardproben 
Zur Bestimmung der Kalibrationsfunktionen wurden die Paraffinölstandards energiedispersiv 
unter den in Tabelle 7 angegebenen Bedingungen vermessen. Die erhaltene 
Kalibrationsfunktion ist in Abb. 32 dargestellt. Die Standardabweichungen für drei 
aufeinanderfolgende Messungen (Messzeit: 200 sec.) betrugen bei den 1 µg/g Standardproben 
bis zu 37 %, bei den 5 µg/g Proben bis zu 13 % und bei allen übrigen Konzentrationen unter 
3 %. Es ergab sich im untersuchten Konzentrationsbereich eine lineare Kalibrationsfunktion 
mit Ursprung im Nullpunkt.  
 
5.8.6 Kalibration mit flüssigen Standardproben 
Bei der Verwendung von flüssigen Standardproben zur Kalibration des zu entwickelnden 
Analyseverfahrens für Verschleißmessungen in festen Kunstoff-Matrices war folgende 
Eigenschaft zu beachten. Die in Abb. 32 dargestellten Bezugsfunktion wurde mit 
Standardproben gemessen, die verglichen mit den festen Messproben eine unterschiedliche 
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Matrix aufwiesen. Deshalb musste sichergestellt werden, dass aus den gemessenen 
Fluoreszenzintensitäten die korrekten Elementkonzentrationen der festen Messproben 
bestimmt werden können.  
In ihrer chemischen Zusammensetzung unterscheiden sich die flüssigen Standardproben nur 
unwesentlich von den zu bestimmenden Festkörper-Polymerproben. Das zur Herstellung der 
Standardproben verwendete Paraffinöl besteht aus mittelkettigen Olefinen. Die zu 
analysierenden Proben bestanden aus Polyolefinen. Im Gegensatz zur chemischen 
Zusammensetzung unterschieden sich Standardproben und Messproben aber in ihrer Dichte. 
Außerdem können in den Messproben Lunker oder Oberflächenunebenheiten die Analyse 
beeinflussen. Die Unterschiede in der physikalischen Beschaffenheit erzeugen Fehler beim 
analytischen Ergebnis und sind aus diesem Grunde bei quantitativen Untersuchungen zu 
beachten. Diese Unterschiede wurden mit Hilfe des Compton-Streupeak-Korrekturverfahren 
/120, 121/ ausgeglichen (s. Kap. 5.8.2.3, Gl. 5-1).  
y = 0,8212x + 2,1095
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Abb. 32: Kalibrationsfunktion der flüssigen Paraffinölstandards 
 
5.8.7 Empfindlichkeit 
Die Empfindlichkeit einer Mess-Methode stellt ein Maß für die Unterscheidung kleiner 
Differenzen der Konzentration eines Analyten dar.  
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Die Kalibrierempfindlichkeit ist laut IUPAC definiert als die Steigung der Kalibrierkurve im 
Messbereich /13/. Da die Kalibrierkurven in vielen Fällen linear sind, folgen sie der einfachen 
Gleichung: 
Gl. 5-2   S = mc + Sbl  
 
mit der gemessenen Signalintensität S, der Konzentration c des Analyten, dem Signal des 
Blindwertes Sbl und der Steigung m der Kalibrierfunktion.  
 
5.8.8 Bestimmung der Nachweisgrenzen  
Die Nachweisgrenze wird dazu benutzt, die Leistungsfähigkeit einer Apparatur zu 
beschreiben. Die Nachweisgrenze ist die kleinste Konzentration oder Masse eines Analyten, 
bei dem dieser mit einer angegebenen statistischen Sicherheit nachgewiesen werden kann. Sie 
ist abhängig vom Verhältnis der Höhe des Analysensignals zur Höhe der statistische 
Schwankungen des Untergrundsignals.  
Die Bestimmung der NWG wurde mit Hilfe der synthetischen Standardproben bekannter 
Zusammensetzung durchgeführt. Die Probe wurde hierzu unter Standardbedingungen 
gemessen. Aus der FeKα-Linie sowie den Untergrund-Spektren wurde die Nachweisgrenze 
bestimmt. Ein sicherer Nachweis des analytischen Signals ist erst gegeben, wenn dieser um 
ein Vielfaches größer als die Standardabweichung des Blindwertes. In der Praxis ist dieser 
Faktor gleich 3. Das kleinste analytische Signal Sm berechnet sich mit 99,5%iger Sicherheit 
aus dem Mittelwert des Blindwertsignals Sbl plus der 3-fachen Standardabweichung des 
Blindwertes. 
 
Gl. 5-3   Sm = Sbl + 3sbl  
 
Setzt man Gl. 5-3 in Gl. 5-2 ein und formt um, erhält man die Konzentration cm die gemäß 
Definition die Nachweisgrenze ist.  
 
Gl. 5-4   cm = (Sm - Sbl )* m-1
 
 
Aus der Steigung der Kalibriergeraden für die nicht normierte Kurve erhält man eine 
Empfindlichkeit von ca. 100 cts/µg/g für die Laboranlage.. 
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Die Nachweisgrenze für Fe in einer organischen Matrix konnte in der Laboranlage bei einer 
Messzeit von 200 sec. auf 2 ppm bestimmt werden. Dieses Ergebnis könnte für die 
Bestimmung des Fe noch verbessert werden, wenn der Anteil an Fe-haltigen Werkstoffen in 
der Probenkammer vermindert werden würde. 
 
5.9 Korrektur der Signalintensität für Effekte der Partikelgröße und Filmdicke 
Zwei Korrekturen sind notwendig, um den Fehler bei der Analyse partikulärer Proben zu 
kompensieren. Die Korrekturen sind zum einen für den Partikelgrößeneffekt, zum anderen für 
die Absorption in dickeren, aber nicht unendlich dicken Proben.  
Beide Korrekturen können mit Hilfe folgender Gleichungen durchgeführt werden:  
Gl. 5-5   
)(*)(
.
.
FilmParticles
meas
corr RR
II =   
 
 und unter Einbeziehung der Kalibrationsgleichung 
 
Gl. 5-6   
)(*)(
.
.
FilmParticles
meas
corr RR
CC =   
 
mit 
Icorr   = korrigierte Intensität  
Imeas.   = gemessene Intensität  
Ccorr   = korrigierte Konzentration 
Cmeas.   = gemessene Konzentration 
R (Particles)  = relative Intensität von FeKα (korrigiert auf Partikelgrößeneffekte)  
(Selbstabsorption) 
R (Film)   = relative Intensität von FeKα (korrigiert auf Absorption in der Matrix)  
 
Zur Korrektur des Partikelgrößeneffektes wird die mittlere Partikelgröße der Probe mit Hilfe 
des FeKβ/Kα-Verhältnisses und Abb. 27 bestimmt. Anschliessend, mit der soeben bestimmten 
Partikelgröße und der Kurve der Simulation mit Korrekturfaktoren der modifizierten Partikel 
in Abb. 26, erhält man einen Wert der relativen Intensität der FeKα-Strahlung dieser 
Partikelgröße, mit welcher korrigiert werden kann.  
Für dickere Proben, in denen Partikel unter der Oberflächen vorhanden sind, muss zusätzlich 
eine Korrektur für die Absorption in der Matrix durchgeführt werden. Für die Korrektur der 
Absorption wird zuerst die Gesamtfilmdicke mittels der Intensität des GeKα-Compton Peaks 
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bestimmt. Abb. 30 zeigt den Einfluss der Filmdicke auf die Intensität von FeKα. 
Anschliessend kann über die ermittelte Filmdicke die Abnahme der FeKα-Intensität (Abb. 30, 
rechte Y-Achse) bestimmt werden. Der auf dünnere Proben bezogene Wert der 
FeKα−Intensität ist ein Maß der Absorption in der Probe. 
Mit Hilfe der ermittelten Werte und Gl. 5-6 kann der Intensitätsverlust aufgrund der 
Absorption in der Probenmatrix korrigiert werden. Falls Proben mit einer Dicke unter 10µm 
analysiert werden, kann der Korrekturfaktor der Absorption in der Matrix gleich 1 gesetzt 
werden. 
 
5.10 Zusammenstellung der Ergebnisse  
Die Herstellung von geeigneten Standardproben für die RFA war in Abhängigkeit von der 
verwendeten Präparationsmethode teilweise mit erheblichen Schwierigkeiten verbunden. Die 
Analyse der Pulverschüttproben ergab aufgrund der starken Absorption in den Eisenpartikeln 
keine auswertbaren Ergebnisse. 
Durch die Präparation von synthetischen Standardproben auf der Basis von Vaseline/Paraffin 
ließen sich Proben mit einer homogenen Partikelverteilung herstellen. Mit den so 
hergestellten Proben konnte der Einfluss der Partikelgröße in einer organischen Matrix 
untersucht werden.  
Um den Einfluss der Kunststofffolie (Matrix) näher zu analysieren, wurden Mehrlagenfolien 
mit eingebetteten Fe-Partikel untersucht. Die Präparation erwies sich als kompliziert. Aus 
diesem Grunde wurden an einer Ausgangsprobe nur zusätzliche Folien aufgebracht. 
Die einfachste und schnellste Methode, um optimal homogenisierte Standardproben 
herzustellen, war die Präparation von flüssigen Standardproben. Diese Herstellungsmethode 
lieferte auch die besten Ergebnisse bezüglich reproduzierbarer Herstellung von 
Standardproben. Die Compton-Streupeak-Matrixkorrektur wurde zur Berücksichtigung der 
unterschiedlichen Dichten der Proben herangezogen. Mit den synthetischen Proben ergab sich 
für Eisen im untersuchten Konzentrationsbereich eine lineare Bezugsfunktion mit einem 
geringen Fe-Blindwert.  
Aus den Untersuchungen zu den Partikeleinflüssen resultierten neue Methoden und Kurven, 
die zur Korrektur der Messwerte unbekannter partikulärer Analysenproben herangezogen 
werden können. Die Untersuchungen zur Partikelgröße werden benutzt, um die Intensität der 
Strahlung in Abhängigkeit der mittleren vorliegenden Partikelgröße zu korrigieren. 
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Die Untersuchungen der Sandwich-Proben (Mehrlagenproben) dienten zur Korrektur der 
Strahlungsschwächung bei variierender Partikellage und Foliendicke der untersuchten Proben. 
Mit den Korrekturansätzen ist es möglich, die Intensitätsverluste durch Absorption in der 
Probe auszugleichen und damit ein präziseres und richtiges Ergebnis zu erhalten. 
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6 Entwicklung und Aufbau eines EDP - Röntgenfluoreszenz-
Spektrometers zur on-line Verschleißmessung 
6.1 Voruntersuchungen mittels RFA 
Zur Verfolgung des Verschleißes an kunststoffverarbeitenden Maschinen mittels RFA wurden 
im Fachgebiet Chemische Analytik, Fachbereich Material- und Geowissenschaften erste 
Untersuchungen im Rahmen einer Dissertation an der TU Darmstadt durchgeführt /74/. Dazu 
wurden im wesentlichen chemisch-analytische Methoden (Atom-Absorptions Spektroskopie, 
Atom-Emissions Spektroskopie mit induktiv gekoppeltem Plasma, Instrumentelle Neutronen-
Aktivierungsanalyse, Röntgenfluoreszenzanalyse) auf ihre Anwendbarkeit hin untersucht /82/. 
Dabei erwies sich die RFA als besonders geeignet. Sie zeichnet sich durch hohe 
Messgenauigkeit (1%), geringe Messdauer und Probenpräparationszeit aus, da kein 
Aufschluss (Zersetzen der Kunststoffproben unter Druck und Temperatur) benötigt wird. Die 
anhand von off-line RFA-Untersuchungen gemachten Erfahrungen zeigten, dass sich durch 
die Verwendung einer on-line RFA-Apparatur messtechnische Vorteile bei der 
Verschleißbestimmung ergeben.  
Zur kontinuierlichen Verfolgung des Verschleißprozesses (on-line Untersuchungen) wurden 
daraufhin die verschiedenen Methoden der RFA (energiedispersive RFA, energiedispersive 
RFA mit polarisierter Strahlung, wellenlängendispersive RFA) kritisch verglichen /123/.  
 
6.2 Wahl des Analysensystems 
Grundsätzlich können Verschleißerscheinungen entweder auf direktem Weg durch 
Untersuchen der Komponenten des tribologischen Systems (Grund-, Gegenkörper) selbst oder 
auf indirektem Wege, durch Analyse des Umgebungsmediums (Kunststoff-Formmasse) und 
der darin enthaltenen Verschleißspuren erfolgen.  
Mit Hilfe der neu konzipierten Messanordnung (Verschleißprüfapparatur + on-line-RFA) ist 
erstmals eine direkte quantitative Bestimmung des Verschleißes im Extrudat mit hoher 
Auflösung (wenige µg/g), on-line an einer Kunststoffverarbeitungsmaschine sowie die 
Erfassung der zeitlichen Verschleißentwicklung in Abhängigkeit von verfahrenstechnischen 
Parametern, wie z.B. Temperatur , Druck, Durchsatz und Zeit möglich.  
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6.3 Ausgangsüberlegungen 
Die zu entwickelnde und zu bauende Röntgenfluoreszenzanlage sollte aus Gründen der 
Empfindlichkeit und Schnelligkeit zunächst als simultanes, wellenlängendispersives 
Mehrkanalsystem aufgebaut werden. Ein konventionelles wellenlängendispersives 
Detektionssystem arbeitet nicht simultan, sondern sequentiell und ist deshalb für die 
vorgesehene Anwendung ungeeignet. Durch die gleichzeitige Anordnung von 4 festen 
Einelememt-Monodetektoren könnte eine eingeschränkte simultane Lösung erreicht werden. 
Eine Vierelementanordnung bietet die Möglichkeit, die Quantität des Verschleißes zu 
bestimmen sowie in begrenzter Weise bei verschiedenen Werkstoffpaarungen Aussagen über 
die Herkunft (Innen-/Außenring) des entstandenen Verschleißes zu machen. Mit dieser 
Anordnung von 4 Einelement-Monodetektoren würde sich nur eine begrenzte Anzahl von 
möglichen Werkstoffkombinationen unterscheiden lassen. 
Weiterhin wurden Informationen über Alternativen zum wellenlängendispersiven System 
untersucht. Parallel wurden neue vergleichende Messungen und Untersuchungen mittels 
energiedispersiver Röntgenfluoreszenzanalyse mit polarisierter Strahlung (EDP-RFA) 
durchgeführt. Dabei stellte sich heraus, dass seit den ersten Untersuchungen /123/ erhebliche 
Verbesserungen auf dem Gebiet der Detektion, der Messelektronik, Materialauswahl, 
Systemauslegung und elektronischer Datenauswertung bei der energiedispersiven 
Röntgenfluoreszenzanalyse mit polarisierter Strahlung erreicht worden waren. Diese hatten 
zur Folge, dass die erzielbaren Nachweisgrenzen soweit verbessert werden konnten, dass sie 
mit denjenigen der wellenlängendispersiven Röntgenfluoreszenzanalyse vergleichbar waren.  
Mit Hilfe einer EDP-RFA ist es jedoch möglich, nicht nur vier sondern alle Elemente des 
Periodensystems mit Ordnungszahlen ≥ 20 (Ca) zu detektieren und zu quantifizieren.  
Es sind somit zusätzliche Informationen, beispielsweise zu Füllstoffen, Pigmenten und 
Kontaminationen in der Kunststoff-Matrix zu gewinnen. Die Vielseitigkeit und Flexibilität 
der Apparatur wird dadurch erheblich verbessert.  
Mit den zusätzlich gewonnenen Informationen, welche die analytische Aussagekraft des 
Systems erheblich verbessern, sind somit präzisere Aussagen über Quantität und Herkunft 
(Innen-/Außenring) des entstandenen Verschleißes möglich, wobei dies auf die Möglichkeit 
einer eindeutigeren Unterscheidung einer Vielzahl von metallischen Legierungen 
zurückzuführen ist.  
Diese Art der Röntgenfluoreszenzanalyse (EDP-RFA) ist momentan die innovativste auf dem 
Markt. Sie benötigt weit weniger Platz, bei gleicher analytischer Leistung. Durch die 
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Abstandsverringerung zwischen Probenoberfläche und Detektor (beim WDRFA-System 
75 mm, bei der EDP-RFA 17 mm) konnte die Empfindlichkeit des Analyseneinheit erheblich 
gesteigert werden. Die Abmessungen der Anlage konnten insgesamt reduziert werden; dies 
verringert nicht nur das Gewicht sondern erhöht auch die Flexibilität und Mobilität der neuen 
Analyse-Anlage. 
Bei den durchzuführenden Grundlagenuntersuchungen standen als Formmassen PE und PS 
sowie als Analyt das Element Eisen im Vordergrund.  
 
6.4 Apparativer Aufbau und Funktionsweise des Spektrometers  
6.4.1 Anregung 
Bei der Anregung mit linear polarisierten Röntgenstrahlen wird die Intensität des detektierten 
Streuanteils des Signals erheblich verringert. Da die polarisierte Strahlung nicht isotrop 
gestreut wird, kann durch Positionierung des Detektors in 90°-Richtung zum Sekundärstrahl 
und in Richtung des Polarisationsebene der Streuanteil in Detektorrichtung reduziert werden 
(Abb. 33). Bei einer idealen kartesischen Anordnung (x-y-z-Achsensystem) von 
Röntgenröhre, Polarisationstarget, Probe und Detektor nur ein minimaler Anteil der 
Streustrahlung. Dabei bleibt die Intensität der isotropen Fluoreszenzstrahlung der Probe 
erhalten und man erhält ein günstiges Peak/Untergrund-(P/U)-Verhältnis. Das so verbesserte 
P/U-Verhältnis führt dazu, dass bei optimalen Anregungsbedingungen Nachweisgrenzen 
unterhalb des µg/g-Bereichs erhalten werden können /124, 125/. Die Detektion der 
Fluoreszenzstrahlung erfolgt mit einem energiedispersiven Halbleiterdetektor.  
 
6.4.2 Auslegung der Probengeometrie / Geometrie des Formwerkzeugs 
Die Leistungsfähigkeit jedes Spektrometers ist maßgeblich von seiner technischen Auslegung 
begrenzt, die letztlich durch die analytischen Aufgabenstellung bestimmt wird. Für die 
Auslegung eines kontinuierlich messenden (on-line) Spektrometers müssen andere Elemente 
als bei einer herkömmlichen Laboranlage berücksichtigt werden. Von grundlegender 
Bedeutung sind die zu bestimmenden Elemente, der zu erfassende Konzentrationsbereich, die 
Probenzuführung sowie die erforderliche Messzeit. 
On-line Untersuchungen am Extrudat des Ringspalt-Tribometers mit den enthaltenen 
Verschleißpartikeln erfordern ein bestimmtes Profil der Formmasse, die an der Röntgenquelle 
vorbeigeführt wird. Die Konstruktion der Apparatur ist entscheidend von der Geometrie  
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Abb. 33: Schematische Darstellung der Geometrie von Röntgenröhre, Sekundärtarget und 
Halbleiterdetektor in kartesischer Anordnung /124/. 
 
dieses Profils und damit auch von einem Formwerkzeug zur Herstellung dieses Profils 
abhängig. 
Zur Auslegung des Formwerkzeuges wurden folgende Faktoren festgelegt bzw. berechnet: 
• Dicke des Profils (Massenschwächungskoeffizienten der Formmasse), 
• erfassbare Probefläche (Anregungsfenster), 
• Messzeit (Bestrahlungszeit) für jedes Volumenelement des Probestrangs. 
 
Der Extruder kann zylinder- und plattenförmige Profile erzeugen. Für eine on-line 
Untersuchung am Extrudat kommt nur das plattenförmige Profil in Betracht: 
Ideale Proben für die RFA besitzen eine ausreichend große sowie glatte ebene Messfläche. 
Damit erfüllen bandförmige Proben mit glatten Probenoberflächen in idealer Weise die 
Anforderungen einer kontinuierlichen Röntgenfluoreszenzanalyse.  
Mit Hilfe einer konventionellen Breitschlitzdüse können bandförmige Proben hergestellt 
werden. Dabei kann sowohl die Dicke als auch die Breite des hergestellten Folienbandes 
anhand der Abziehgeschwindigkeit bei der Herstellung variiert werden. Da die Dicke und 
Breite einen erheblichen Einfluss auf die Anwendungsgrenzen der Apparatur haben, soll in 
den folgenden Abschnitten genauer auf diese beiden Einflussfaktoren eingegangen werden.  
 
Sekundärtarget 
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6.4.3 Berechnung der Dicke des zu messenden Folienbandes 
Durch den maximalen Formmasse-Durchsatz von 10 g/min am Ringspalt-Tribometers ist es 
aus verfahrenstechnischen Gründen nicht möglich, ein Band mit einer für die 
Röntgenfluoreszenzanalyse unendlichen Schichtdicke für die austretende Fluoreszenz-
strahlung herzustellen (s. Tabelle 10). Damit ist notwendig, eine Bandstärke mit möglichst 
hoher Konstanz herzustellen. Damit Messungen aus einem repräsentativen Probenvolumina 
im unteren µg/g-Bereich bei einem realistischen Formmassedurchsatz möglich sind, soll die 
Probendicke maximal 5 mm betragen. 
Charakteristische Fluoreszenzstrahlung von Partikeln, die auf der vom Detektor abgewandten 
Seite des Bandes liegen, durchdringt das komplette Band, bevor sie vom Detektor erfasst 
werden kann. Auf dem Weg durch das Band wird die Fluoreszenzstrahlung in Abhängigkeit 
von der eingesetzten Formmasse geschwächt. Hinzu kommt die Absorption der Strahlung in 
der Luftschicht zwischen Probekörper und Detektor sowie im Detektorfenster. Aus diesem 
Grunde wurden bei der Konstruktion die Abstände von der Folienbandoberfläche bis zum 
Röhrenfenster möglicht gering gehalten. 
Aus Gl. 4-3 folgt, dass die Fluoreszenzintensität exponentiell mit zunehmender Schichtdicke 
abnimmt. So ist z.B. in Polyethylen die Fluoreszenzstrahlung für die Kα-Strahlung des Eisen 
nach 5,9 mm, bei PS nach 5,7 mm auf 1 % der Ausgangsintensität gesunken.  
 
Tabelle 10: Berechnete Anregungs-/Austrittstiefen für GeKα- und FeKα-Strahlung in 
Abhängigkeit von der Schwächung in verschiedene Substrate. 
 
Anregungs-/Austrittstiefe 50% 90% 99% 
GeKα in Fe 4,90µm 16,3µm 32,6µm 
FeKα in Fe 12,1µm 40,4µm 80,87µm 
GeKα in PE 3,58mm 11,89 mm 23,78 mm 
FeKα in PE 0,88 mm 2,93 mm 5,87 mm 
 
Die minimale Dicke des Probenprofils ergibt sich aus der maximalen Folienbreite und aus 
dem Formmasse-Durchsatz des Ringspalt-Tribometers. Aufgrund des geringen Formmasse-
Durchsatzes (m= 10g/min) lässt sich eine reproduzierbare Herstellung von konstant dicken 
Folien mit weniger als 2 mm verfahrenstechnisch nicht realisieren. Bei einer Schichtdicke 
zwischen 2 und 5 mm könnten unter den vorgegebenen Randbedingungen Röntgen-
fluoreszenzuntersuchungen mit den Formmassen PE und PS durchgeführt werden.  
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6.4.4 Geometrie der Anregung 
Durch den Aufbau der Apparatur als Spektrometer mit polarisierter Strahlung ist die 
kartesische Geometrie für die Anregung zum großen Teil festgelegt. Es können dennoch 
einige Parameter (Form, Abstände, Breite) variiert und optimiert werden.  
Die von der Röntgenröhre emittierte bzw. vom Sekundärtarget gestreute Strahlung wird 
kegelförmig abgestrahlt. Die Anregung des Probenstrangs erfolgt unter einem Winkel von     
α = 45°. Zur integralen Messung der im Probeprofil vorhandenen Verschleißpartikel muss 
auch der Rand des Profils bei seinem Weg durch das Anregungsfenster ausreichend lang 
bestrahlt werden. Das kann nur realisiert werden, wenn die Anregung über den Rand des 
Profils hinausreicht. Dadurch wird aber auch in der Führung des Probeprofils 
Fluoreszenzstrahlung angeregt. Dies stört die Messungen jedoch nicht, da die Führung aus 
Aluminium gefertigt wurde. 
Für die on-line Untersuchung an einem Band ist ein ellipsoides Bestrahlungsprofil ungünstig, 
da Partikel, die am äußeren Rand liegen sehr viel kürzer bestrahlt werden als die in der Mitte 
der Probe. Dies würde zu einem Fehler bei der quantitativen Bestimmung führen. Es würde 
eine zu niedrige Konzentration bestimmt werden. Aus diesem Grunde wurde eine rechteckige 
Blende zwischen Sekundärtarget und Probenoberfläche angebracht. Mit Hilfe der Blende wird 
sichergestellt, dass alle Teilchen, die das Anregungsfenster passieren gleich lang detektiert 
werden.  
In Abb. 34 sind beide verschiedene Anregungsgeometrien dargestellt. Die Achsenverhältnisse 
des Elliposids ergeben sich aus 2ao = bo. Im Vergleich dazu wurde das rechteckige 
Anregungsfenster ebenfalls mit einer kurzen Achsenlänge ao zur Veranschaulichung direkt 
darüber gelegt. 
Die Breite des Anregungsfensters ist abhängig von dem Durchmesser des Strahls der Röhre 
sowie von dem Abstand zwischen Röntgenröhre und Sekundärtarget, dem Abstand 
Sekundärtarget und Probenoberfläche, der begrenzenden Blendenöffnung zwischen 
Sekundärtarget und Probe, sowie von dem Abstand zwischen Blende und Probenoberfläche. 
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Abb. 34: Vergleich verschiedener Anregungsgeometrien (ellipsoid, rechteckig) bei einem 
bandförmigen Profil. 
 
Um möglichst hohe Anregungsintensitäten zu erzielen, wurden die Abstände so klein wie 
möglich gehalten. Je größer der Abstand zwischen dem Sekundärtarget und der Probe, desto 
größer die bestrahlte Fläche. Diese Parameter wirken allerdings entgegengesetzt. Hohen 
Anregungsintensitäten bzw. kleinen Abmessungen der Anlage wurde die höhere Priorität 
gegeben.  
Die Abstände (Röhre-Sekundärtarget, Sekundärtarget-Probe, Probe-Detektor) wurden in 
Zusammenarbeit mit der Fa. Spectro festgelegt. Diese wurden in Anlehnung an das als 
Referenz getestete EDP-RFA-Spectrometer Xepos bestimmt.  
Falls beim Betrieb der Apparatur die angeregte Fläche sich als zu klein erweisen sollte, um 
die komplette Probenbreite zu bestrahlen, könnte die Blende im nachhinein noch vergrößert 
bzw. die Probenbreite minimiert werden, was sich nur auf die Länge bzw. Dauer der Analyse 
auswirken würde. Die Proben wurde auf eine Maximalbreite von 50 mm begrenzt. 
 
6.4.5 Messzeit 
Die Messzeit, d.h. die Zeit, in dem bei on-line Messungen ein an der Analyseeinheit 
vorbeigeführtes Volumenelement angeregt und gemessen wird, ist von großer Bedeutung, da 
sich dies auch auf die Nachweisgrenzen auswirkt. Damit bei Messungen an der 
Nachweisgrenze ein statistisch abgesichertes Messergebnis erhalten wird, muss während der 
Messzeit eine ausreichende Zählstatistik erreicht werden. In Voruntersuchungen mit dem 
Referenz EDP-RFA-Spektrometer (Xepos, Fa. Spectro A.I., Kleve) hat sich gezeigt, dass 
Messzeiten von ca. 30 Sekunden notwendig sind. Die analytischen Verhältnisse in einem 
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neuen on-line-Spektrometer sind aber nicht mit denen an einem über lange Jahre optimierten 
Laborgerät übertragbar und können nur als Richtwert dienen.  
 
6.4.6 Führung des Probenstrangs 
Unterhalb des Detektors wird das Probeprofil in einem Winkel von 45° zur Strahlungsquelle 
(Sekundärtarget) vorbeigeführt. Zur Führung der Probe wurde eine Schiene, die durch die 
komplette Anlage führt, konstruiert. Auf dieser liegt das Band auf und wird durch die 
Apparatur gezogen. Im Bereich der Außenwände wurde die Probenführungsschiene mittels 
Bleiummantelung strahlenschutztechnisch abgeschirmt. 
Um zu gewährleisten, dass in jedem Fall reproduzierbare Messbedingungen herrschen, musste 
sichergestellt werden, dass die Probe immer in der gleichen Position zu Quelle und Detektor 
durch das Anregungsfenster geführt wird. Dazu wurde eine spezielle Anpress- und 
Bandführungseinrichtung konstruiert. Damit die Probe in der Horizontalen nicht verschiebbar 
ist, wurden Führungsstifte eingebaut. Je nach Breite des Bandes können diese verstellt 
werden. Um zu verhindern, dass sich die Probe wölbt und der Abstand zwischen Quelle und 
Probe sowie Probe und Detektor sich verändert, wurde eine Anpressvorrichtung entworfen. 
Jeweils vor und nach dem Anregungsfenster befindet sich in geringer Entfernung eine mit 
Federn gespannte Rolle, die sicherstellt, dass das Band reproduzierbar, flach und eben am 
Fenster vorbei geführt wird. Um zusätzliche metallische Kontaminationen zu verhindern 
wurden die Rollen aus PTFE hergestellt.  
 
6.4.7 Strahlenschutz 
Beim Betrieb von Apparaturen mit Röntgenstrahlen sind laut Röntgenverordnung /126/ 
Vorkehrungen zum Schutz vor Schäden durch die erzeugte Röntgenstrahlung zu treffen. Dies 
wird mit Hilfe eines stark abschirmenden Materials erreicht. Aufgrund seines hohen 
Absorptionvermögens für Röntgenstrahlung kam Blei als Werkstoff zum Einsatz. Für die 
Bleiummantelung der Anlage wurde als Trägermaterial Acrylglas verwendet. Acrylglas hat 
die Eigenschaft, nieder-energetische Röntgenstrahlung zu einem großen Teil zu absorbieren. 
Zusätzlich verstärkt dies die Abschirmwirkung der Bleiummantelung. Es wird auch die im 
Spektrometer erzeugte Streustrahlung zum Teil absorbiert. Dadurch kommt es zu einer 
Verminderung des Streuuntergrundes in den RFA-Spektren, was sich positiv auf das 
Signal/Untergrund-Verhältnis, und damit auch auf die Nachweisgrenzen auswirkt. 
Die Dicke der Bleiabschirmung wurde nach den Richtlinien in DIN 54113 Teil 3 /127/ 
berechnet. Gemäß dieser Norm ist für die Abschirmung der on-line RFA etwa 2 mm dickes 
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Bleiblech erforderlich. Zur konservativen Auslegung der Strahlenschutzabschirmung wurde 
jedoch 3 mm dickes Bleiblech verwendet. Zum Betrieb der neuen Apparatur war eine 
Genehmigung des Amts für Arbeitsschutz und Sicherheitstechnik notwendig. Nach DIN 
54113 /127/ handelt es sich bei der on-line RFA-Apparatur um eine Röntgeneinrichtung mit 
umschlossenem Strahlengang. Die Genehmigung wurde erteilt, da die Ortsdosisleistung in 
0,1 m Abstand von der berührbaren Oberfläche des Schutzgehäuses (Abschirmung) 7,5 µSv/h 
deutlich unterschritten wurde.  
Nach der Röntgenverordnung (RöV) /126/ ist erforderlich, dass beim Öffnen des 
Strahlenschutzgehäuses die Strahlung unterbrochen wird, d.h. die Röntgenröhre automatisch 
ausschaltet. Dazu wurden an den Türen sowie an den Wänden jeweils zwei 
Unterbrecherkontakte montiert. Dies erfüllt die Forderungen der Redundanz der 
Sicherheitsschalter laut RöV. 
 
6.4.8 Werkstoffauswahl 
Um die Gefahr von möglichen Kontaminationen bzw. Störungen in Form von Streustrahlung 
und Sekundärfluoreszenz soweit wie möglich zu minimieren, wurden keine Fe-Werkstoffe 
eingesetzt. Die Analyseneinheit und die Probenführung bestehen aus Standardaluminium mit 
einem geringen Restanteil (0,6%) an Fe. Eisenfreie Aluminiumlegierungen enthalten nicht 
weniger Fe-Spuren, sind aber ein Vielfaches teurer als herkömmliches Aluminium. An 
besonders kritischen Stellen der Anlage, wo Teile der Apparatur angeregt werden könnten, 
wurde reine Aluminium-Folie zum Auskleiden eingesetzt. 
 
6.5 Konstruktion der Analyseneinheit  
Bei der Auslegung und Konstruktion der Apparatur wurde eine möglichst kompakte 
Anordnung von Röntgenröhre, Sekundärtarget, Probenführung und Detektor angestrebt, um 
optimale Nachweisgrenzen zu erreichen. Die Apparatur wurde als energiedispersives 
Spektrometer mit polarisierte Strahlung realisiert. 
Die besondere Herausforderung der Konstruktion lag in der Auslegung der Anlage als 
on-line-Analysenapparatur und damit verbunden die Konstruktion um das Probenmaterial 
bzw. der Probenführung.  
Die Halterung (Röhre, Targethalter, Detektor) wurde so konzipiert, dass sie auf einer 
Bandführung/Schiene montiert werden konnte. In die Halterung wurde die Probenführung 
direkt integriert. Diese wurde in Form eines Kanals umgesetzt, welche am Anregungs- und 
